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Introduction

La manipulation d’objets est nécessaire a de nombreux procédés techniques et scientifiques. D’une
maniere générale, une manipulation repose sur des actions de saisie, de transfert, de positionnement,
d’assemblage, ... La nanomanipulation différe de la manipulation conventionnelle par la taille des objets
mis en jeu lors de ’opération de manipulation. Celle-ci varie du nanometre (la taille atomique est de
I’ordre de 0,4 nm) a la centaine de nanometres.

Des besoins nouveaux sont apparus ces dernieres années en nanomanipulation avec une haute préci-
sion. De nombreuses applications sont émergentes autour des NEMS (Nano Electro Mechanical Systems)
par exemple. Ces systemes ne réclament plus seulement des manipulations simples mais reproductibles
pour garantir la création de jonctions pour des nanotransistors, par exemple. La mesure des propriétés
physiques de ces systemes est directement corrélée a la précision de la manipulation. C’est ainsi un en-
jeu majeur pour de nombreux champs disciplinaires et ¢’est aujourd’hui un point bloquant et un verrou
scientifique pour la création de systeémes nanoscopiques.

Des difficultés spécifiques apparaissent cependant a cette échelle de manipulation :

— la taille des objets atteint la limite de 1’optique, symbolisée par la demi-longueur d’onde de Ray-
leigh (aux environs de 250 nm). Il faut alors envisager des moyens de microscopie a champ proche
ou de la microscopie électronique pour imager la scéne de travail.

— la nanophysique est spécifique avec des effets dominants des forces surfaciques. Les effets capil-
laires dus a I’environnement sont prépondérants. Une bonne illustration est d’imaginer les nano-
objets dans un bain de boue a I’échelle macroscopique. La manipulation en devient plus complexe
pour atteindre les résolutions recherchées.

— la taille des objets considérés étant tres petite, il n’existe pas aujourd’hui de préhenseurs pourvus
de capteurs d’efforts capable de saisir des objets de cette taille.

— la résolution et la reproductibilité des systemes de déplacements est de I’ordre de la taille des
objets.

— de nombreuses sources parasites apparaissent comme le bruit (le rapport signal bruit est tres faible),
principalement d’origine thermique et engendrant de nouvelles difficultés pour les manipulations.

Ainsi ce probleme n’est toujours pas résolu du fait de ces complexités. Il existe dans la littérature un
nombre foisonnant de travaux scientifiques provenant d’un nombre élevé d’horizons scientifiques. Dans
tous ces exemples majeurs, seules des opérations uniques et non reproductibles sont proposées. L’ appli-
cabilité reste locale et dédiée a une expérience unique de manipulation le plus souvent non reproductible.



2 Introduction

Deux classes de méthodes de manipulation apparaissent a cette échelle, les méthodes sans contact
(I’objet est manipulé en utilisant un effet physique a distance) et les méthodes avec contact (1’objet est
manipulé avec un préhenseur ou en considérant une poutre (cantilever) comme outil de manipulation).

Parmi les méthodes sans contact, nous pouvons citer la diélectrophorese ou le piegeage optique qui
obtiennent des résultats prometteurs. Ces méthodes posent néanmoins de grands problémes de reproduc-
tibilité et sont plus adaptées a des méthodes paralleles ou statistiques. Ici, nous nous concentrons sur des
problémes ou il faut étre capable de manipuler individuellement de facon sérielle avec une reproductibi-
lité et une précision telle que les méthodes non contact n’apportent aucune solution.

De la mé&me fagon, I’environnement de microscopie est déterminant. Nous aborderons cette proble-
matique de la nanomanipulaion sous deux angles différents.

Le premier concerne le développement d’une plateforme robotisée de nanomanipulation a partir des
techniques de la microscopie a force atomique. Il s’agit d’exploiter la mesure de 1’effort d’interaction
entre un outil mono-digital (appelé aussi cantilever, outil classique pour les microscopes a force ato-
mique) et I’objet pour définir des stratégies originales de manipulation. On pourra par exemple exploiter
des manipulations par simple contact adhésif ou par poussée controlée en exploitant les mesures d’in-
teraction. Pour atteindre ce cadre, il faudra développer un nouveau dispositif couplant des techniques de
vision soit optique soit & champ proche et une mesure calibrée des efforts normaux et latéraux de contact.
Ce projet s’inscrit dans la continuité des travaux menés au sein de I’Institut des Systemes Intelligents et
de Robotique (ISIR) avec les theses successives d’Y. Rollot, de S. Haliyo et de F. Dionnet.

Le second volet concerne 1’utilisation d’un microscope électronique et de techniques de manipula-
tion par préhension bidigitale sans retour d’effort. Du fait du cofit d’un tel systeme a I’échelle d’une
équipe de recherche, ce second theme s’inscrit dans le cadre d’un projet européen NanoRAC couvrant
différents champs thématiques par partenaire, par exemple de la conception de préhenseurs bidigitaux,
de la synthese de nano-objets et plus particulierement de nanotubes de carbone ainsi que des techniques
d’imagerie sous microscope électronique. Il s’agit pour notre part de proposer des outils de simulations
immersifs et des stratégies de manipulation soit pour la téléopération (Ia manipulation est effectuée via
une interface haptique ou un systeme mécanique commandé qui permet de percevoir les forces simulées
de contact puisque I’effort de contact n’est pas mesuré par le préhenseur) soit pour la manipulation au-
tomatisée (en s’intéressant a la recherche de stratégies minimisant par exemple les effets parasites des
forces surfaciques).

Pour atteindre ces objectifs d’exploration de la nanomanipulation sous deux volets complémentaires,
nous nous intéresserons a la modélisation des forces dans le micro/nano monde en particulier pour des
nanotubes ou des nanofils, a la conception d’une plateforme dédiée a la manipulation mono-digitale et
aux tests d’outils de réalité augmentée et enfin a la mise en place de stratégies originales assistées de
manipulations d’objets submicroniques et nanoscopiques soit sur notre dispositif soit sous le microscope
électronique de notre partenaire du projet européen.

Le premier chapitre s’attache a rappeler les enjeux et la problématique de la nanomanipulation. La
premiere partie de ce chapitre rappellera le point de départ de nos recherches en micromanipulation.
Ensuite, nous nous concentrerons sur une description des différentes techniques de microscopie (pho-
tonique, électronique, & champ proche) pour montrer la diversité des possibilités et les contraintes as-
sociées. Ensuite une attention particuliere sera portée aux nanotubes de carbone pour appréhender leur
intérét applicatif dans un cadre de manipulation. Une deuxieme partie explicitera les différentes tech-



niques de manipulation pour montrer a la fois la diversité et la nécessité d’approcher ce probleme du
point de vue de la robotique. Enfin, le cadre du projet sera développé autour de cette double approche,
microscope a force atomique et microscope électronique, pour explorer la manipulation aux échelles na-
noscopiques.

Le second chapitre s’intéresse particulierement a la physique a ces échelles. En effet, celle-ci est tres
différente de I’échelle microscopique du fait de la balance modifiée des efforts entre les différentes forces
surfaciques (forces de van der Waals, capillaires ou électrostatiques). Un panorama de ces différentes
forces sera ainsi proposé en se concentrant sur différentes géométries. Ainsi, une étude bibliographique
montre que les formulations s’intéressent surtout aux objets sphériques. De part I’application visée, les
nanotubes de carbone ou les nanofils, la deuxiéme partie de ce chapitre s’intéresse aux formulations des
interactions cylindriques particulierement pour les forces capillaires et & 1’identification expérimentale
des différentes forces mis en jeu lors des nanomanipulations. L’ objectif de ce panorama est aussi 1’utili-
sation de ces différentes formulations pour un outil de simulation virtuelle de manipulation.

Le troisiéme chapitre concerne particulierement la conception d’une plateforme de nanomanipula-
tion. Elle s’inscrit dans le cadre de la continuité des travaux dans notre équipe et s’intéresse particu-
lierement a deux objectifs : appréhender des techniques originales de manipulation a partir d’un outil
mono-digital capable de mesurer des efforts d’interaction, et coupler notre systetme de mesures des ef-
forts d’interaction a un logiciel de réalité augmentée. Ce logiciel sera ensuite exploité pour des tiches de
manipulation téléopérée ou assistée sous microscope électronique. Ce dispositif est un point majeur de
notre travail. Ce chapitre explore ainsi les différentes composantes mises en place et décrit en particulier
des méthodes originales de calibration pour la mesure de I’effort d’interaction a partir d’un capteur laser.
Des méthodes de calibration normale et latérale et de compensation des effets non linéaires de la photo-
diode seront ainsi proposées pour atteindre les résolutions désirées.

Le quatrieme chapitre est dédié a I’ensemble des résultats expérimentaux. La premiére partie concerne
la caractérisation mécanique de nano-objets. Il faut étre capable d’exploiter des mesures dynamiques pour
extraitre certaines des propriétés physiques des objets mis en jeu. Une méthode dynamique alliée a une
préhension par adhésion sont ainsi proposées pour répondre a ce probleme. Le second point concerne la
validation de I’environnement virtuel de travail mis en place pour les tiches de nanomanipulation sous
microscope électronique. Les tests effectués sur notre plate-forme entre la simulation temps réel de forces
mises en jeu et les mesures sont comparées dans un cadre de téléopération et montrent la pertinence scien-
tifique de notre approche. Ainsi différents retours d’effort avec une interface haptique commerciale sont
proposés pour garantir la stabilité de la manipulation. La deuxiéme partie de ce chapitre concerne les
premiers résultats en manipulations submicroniques avec la plate-forme autour de méthodes par pous-
sées controlées. Enfin, les résultats prometteurs du projet NanoRAC a partir de scénarii que nous avons
développés et exploitant nos outils de simulation de tiches seront proposés.

Enfin, des conclusions et des perspectives trés ouvertes seront proposées a la fin de ce document.
L’ objectif du projet reste ainsi la manipulation interactive, contr6lée et reproductible de nano-objets.






Chapitre I

Problématique de la
micro/nanomanipulation

La nanomanipulation differe de la micromanipulation par la taille des objets mis en jeu lors de I’opé-
ration de manipulation. En effet, pour la micromanipulation, on considere la taille des objets comprise
entre un micrometre et une centaine de micrometres alors pour la nanomanipulation, on s’intéresse a des
objets dont la taille varie entre le nanometre et la centaine de nanometres (la taille d’'un atome est de
I’ordre de 0.4 nm).

Le point de départ de notre recherche concerne la micromanipulation assistée issue des travaux de
recherche de différentes theses. Ce projet intitulé [mii]MAD a montré I’intérét de la robotique pour des
applications de manipulations automatisées ou téléopérées a 1’échelle microscopique. La premiere par-
tie de ce chapitre propose ainsi un rappel succint de ces différents themes de recherche, pointant leurs
potentialités éventuelles dans le cadre de la nanomanipulation et montrant 1’apport des techniques issues
de la robotique.

L’accent est ensuite mis sur les différents systémes de microscopie. Ce panorama met en avant 1’im-
portance que revet le choix du dispositif de microscopie, en terme d’impact sur les différentes techniques
de manipulation développées. Ainsi les différents avantages et inconvénients de ces systeémes sont déve-
loppés en considerant notre cadre applicatif.

Ensuite, 1’accent est mis sur la description d’objets particuliers : les nanotubes de carbone. Ces der-
niers représentent un champ applicatif émergent de la nanomanipulation. Ils sont décrits pour comprendre
en détails leurs spécificités physiques et 'impact de ces dernieres dans une opération de manipulation.
Du fait de leur géométrie particuliere, ils nécessiteront des études particulieres dans le second chapitre.

La partie suivante décrit en détails les différentes techniques de manipulation observées dans la lit-
térature. Il s’agit du point central de notre travail et cette analyse montre ainsi I’étendue des méthodes
(avec ou sans contact), les moyens mis en ceuvre (préhenseurs, cantilever, ...) ainsi que les systemes de
microscopie.

Le tryptique, outil de microscopie, différents objets, et techniques de manipulation, forment le coeur
de notre travail. Ainsi notre approche est proposée pour répondre a I’exploration de la nanomanipulation
robotisée et répétable. Deux voies complémentaires sont exploitées et décrites pour comprendre le spectre
de nos recherche.
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1 Le projet [mii]MAD

La premiere partie de ce chapitre décrit succintement le dispositif [mii]MAD dédié a la manipulation
d’objets microscopiques. Ce systeme permet d’appréhender la manipulation sous 1’angle de la microro-
botique. Cette plate-forme, présentée en figure 1.1, est composée d’un préhenseur mono-digital, d’un bloc
de déplacement, d’un dispositif de mesure et d’une informatique de contrdle. L’ensemble est placé dans
un environnement contr6lé garantissant les conditions expérimentales les plus favorables pour mener a
bien les opérations de micromanipulation.

(b)
EELTE
| BT = Poutre
s ¥
EEL = * ; Capteur
s <«——— Connecteurs

(a) ©)

Fic. I.1 — Vue générale du systeme de micromanipulation (a) et de son préhenseur (b) et (c).

1.1 Préhenseur mono-digital : sonde AFM

Le préhenseur est 1’organe essentiel de la manipulation, quelle que soit 1’échelle considérée, et donc
a fortiori a I’échelle microscopique. Il conditionne le mode de manipulation et les stratégies associées
a mettre en ceuvre, ainsi que le dispositif expérimental nécessaire pour mener a bien ces tiches de ma-
nipulation. Le préhenseur considéré (figure I.1(c)) est une sonde utilisée par la technologie AFM. Il
s’agit d’un parallélépipede rectangle en silicium mono-cristallin, biseauté a son extrémité libre, et d’'une
longueur de 600 um. Ces systemes sont généralement dédiés a I’étude de la topologie des surfaces, 1’in-
teraction entre la poutre (cantilever) et la surface se faisant au travers d’une micropointe présente sous la
poutre afin d’y concentrer tous les phénomenes d’interaction et d’améliorer la précision de mesure. Dé-
pourvues de cette pointe (Tipless cantilever), les micropoutres présentent plusieurs avantages répondant
point par point aux attentes :
— elles sont de taille submillimétrique,
— les matériaux utilisés, ainsi que les procédés de fabrication, garantissent un état de surface adéquate
et une bonne énergie de surface,
— elles présentent des caractéristiques dynamiques intéressantes pour la dépose grice a leur configu-
ration encastrée/libre,
— elles sont équipées d’un dispositif de mesure permettant, au prix d’un travail de modélisation, de
remonter a une mesure d’effort.
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1.2 Bloc de déplacement

Compte tenu des stratégies de saisie et de dépose mises en place, les actionneurs doivent garantir
une large gamme de déplacements, allant du centimetre au nanometre, ainsi qu’une large gamme de
dynamiques. La solution choisie est de monter en série des actionneurs de natures différentes et possédant
des propriétés complémentaires couvrant les exigences souhaitées. Il s’agit de :

— trois microtranslateurs,

— un nanotranslateur,

— une céramique piézoélectrique.

Les microtranslateurs permettent de larges déplacements pour I’échelle considérée dans tout I’espace
de travail. Il s’agit de vérins motorisés dotés d’une course de 2,5 cm pour une résolution de 50 nm et dis-
posés en série de maniere a permettre un déplacement cartésien.

Le nanotranslateur est placé en série avec 1’axe de translation vertical du microtranslateur. Il s’agit
d’une platine de translation piézoélectrique qui permet un positionnement vertical avec une trés bonne
résolution de 1,83 nm, sur une course en revanche peu importante de 12 pm.

Afin de produire des excitations sinusoidales ou impulsionnelles, nécessaires a la dépose dynamique
ou aux études fréquentielles du systeme, une céramique piézoélectrique est disposée a la base du pré-
henseur. Elle est capable de générer en bout de poutre des accélérations de 1’ordre de 10° m - s™2 sur une

course d’environ 100 nm.

L’effecteur peut ainsi évoluer dans un espace de travail étendu, avec une bonne précision locale et une
grande dynamique. La configuration cinématique a en outre été choisie de maniére a pouvoir commander
le systeme de manicre totalement découplée en alignant les axes de translation X, Y, Zm, Z, €t Z, avec
les axes du repere li€ au préhenseur, R,, comme I’indique la figure 1.2.

Yo

Fic. 1.2 — Configuration cinématique du dispositif [mi]MAD



8 1. Problématique de la micro/nanomanipulation

1.3 Résultats expérimentaux

Quelques résultats sont ici illustrés autour de la manipulation d’objets microscopiques (la taille ca-
ractéristique des objets est de I’ordre de 20 a 50 um). Il s’agissait d’exploiter les commandes référencées
vision et effort pour réussir a manipuler des objets avec une résolution fine dans la dépose finale. Sur ces
différentes photos sont illustrés différents types de manipulation : saisie, dépose et roulement.

préhenseur

t!ﬁ

T

Fic. 1.3 — Saisie statique d’une microsphere [1]

Fic. 1.4 — Dépose sélective de microspheres [1]

FiG. 1.5 — Expérience de roulement [2]

Ces expériences mettent en jeu des micro-objets dont la taille permet 1’utilisation de commandes
référencées vision sous microscope optique, dés lors que cette taille diminue, I’utilisation de ces ou-
tils devient compromise. Il est alors nécessaire d’étudier d’autres techniques de microscopie existentes
(microscopie électronique, a champ proche, ...) afin de pallier a ces inconvénients.



2. Différentes techniques de microscopie 9

2 Différentes techniques de microscopie

2.1 Microscope Electronique en Transmission

La microscopie électronique en transmission (dont I’acronyme est MET ou TEM en anglais) est une
technique de microscopie basée sur le principe de diffraction des électrons. Celle-ci peut atteindre un
grossissement de xX5000000. Le principe du microscope électronique en transmission a été mis au point
en 1931 par Max Knoll et Ernst Ruska [3], ce dernier a d’ailleurs recu le prix Nobel de physique en 1986
[4] pour cette invention.

Il existe une certaine analogie entre le microscope électronique en transmission et le microscope
optique a lumiere directe. C’est le rayonnement utilisé qui différe principalement dans les deux cas. Le
microscope optique utilise comme rayonnement des photons (lumiere extérieure). Un systeme de lentilles
optiques permet de dévier ou de focaliser le rayon lumineux qui traverse un échantillon « relativement
fin ». L’ image obtenue se forme directement sur la rétine de 1’ observateur. Le microscope électronique en
transmission utilise, lui, comme rayonnement des électrons. Un systeme de lentilles magnétiques permet
de dévier ou de focaliser le faisceau d’électrons sur un échantillon « extrémement fin ». L’image (ou le
cliché de diffraction) obtenue peut étre vue sur un écran fluorescent, enregistrée sur un film photogra-
phique ou bien détectée par un capteur CCD. Par analogie au microscope « électronique »(qui utilise des
électrons), le microscope « optique » est souvent appelé « photonique » car il utilise des photons comme
source de rayonnement.

Le microscope électronique en transmission posseéde deux principaux modes de fonctionnement se-

lon que I’on obtient une image ou un cliché de diffraction :

— mode image : le faisceau d’électrons traverse 1’échantillon. Suivant 1’épaisseur, la densité ou la
nature chimique de celui-ci, les électrons sont plus ou moins absorbés. En placant le détecteur
dans le plan image, on peut, par transparence, observer une image de la zone irradiée. C’est ce
principe qui est utilisé, en autre, en biologie, pour observer des cellules ou des coupes minces
d’organes.

— mode diffraction : ce mode utilise le comportement ondulatoire des électrons (ondes de de Broglie),
comportement modélisé par la physique quantique. Lorsqu’ils rencontrent de la matiere organisée
(des cristaux), ces électrons vont donc étre diffractés, c’est a dire déviés dans certaines directions
dépendant de 1’organisation des atomes. Le faisceau est diffracté en plusieurs petits faisceaux, et
ceux-ci se recombinent pour former I’image, griace a des lentilles magnétiques (électro-aimants
qui dévient les €lectrons).

La limite de résolution dépend ainsi de la longueur d’onde de de Broglie des électrons, donc de leur
tension d’accélération. Celle-ci serait donc de 1’ordre de grandeur du picometre dans un cas idéal. Mais
en raison des fortes aberrations, elle n’est en réalité que de quelques angstroms.

De méme, une erreur courante consiste a appeler ce microscope « microscope électronique a trans-
mission »(par analogie avec le « microscope €lectronique a balayage »). Cette erreur est fréquente. Il
s’agit bien d’un microscope en transmission (on observe 1’échantillon en transparence, en transmission).

2.2 Microscope Electronique a Balayage

La Microscopie Electronique 2 Balayage (dont I’acronyme est MEB ou SEM en anglais) est une
technique de microscopie électronique basée sur le principe des interactions électrons-matiere, capable
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de produire des images en haute résolution de la surface d’un échantillon.

Basé sur les travaux de Max Knoll et Manfred von Ardenne dans les années 1930, le principe du MEB
consiste en un faisceau d’électrons balayant la surface de 1’échantillon a analyser. Cette derniére, en ré-
ponse au balayage, réémet certaines particules. Ces particules sont analysées par différents détecteurs
qui permettent de reconstruire une image en trois dimensions de la surface. Le premier vrai microscope
a balayage fut réalisé en 1942 par Zworykin [5]. L’explication plus en détails de ce microscope peut étre
trouvée dans des livres spécialisés.

Aujourd’hui, la microscopie électronique a balayage est utilisée dans des domaines allant de la bio-
logie aux sciences des matériaux et un grand nombre de constructeurs proposent des appareils de série
équipés de détecteurs d’électrons secondaires et dont la résolution se situe entre 0,4 nanometre a 20
nanometres.

2.3 Comparaison avec le microscope optique

Le schéma suivant récapitule les différents fonctionnements du microscope optique, du microscope
électronique en transmission et du microscope électronique a balayage.

Oeil Ecran fluorescent Moniteur PC

FiG. 1.6 — Schémas du microscope optique, du TEM et du SEM

Les limites de résolution de la microscopie sont données approximativement par la longueur d’onde
du rayonnement utilisé. Donc si nous voulons utiliser des photons pour voir des atomes, il faudrait utiliser
des rayonnements X (1 € [1073, 10']nm). Or, il n’existe pas de lentilles pour les rayons X qui ont
tendance a tout traverser en ligne droite. Les microscopes optiques sont limités dans leur résolution R car
cette derniere dépend entre autre de la longueur d’onde selon la relation suivante :

0,611
R=—
nsmu

D

avec n I’indice du milieu, u I’ouverture du faisceau d’électrons (demi grand angle au sommet), 0, 61 coef-
ficient i€ a la diffraction de Fraunhofer, A est la longueur d’onde du rayonnement, pour un rayonnement

de particule de masse m et de vitesse v alors 4 = — avec & la constante de Planck.
my
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De plus, si la vitesse des électrons est plus élevée, la longueur d’onde diminue. On obtient des réso-
lutions pratiques fournies dans le tableau ci-dessous :

photons électrons
A 400-700nm  ~0,001 nm
Rpratique 500 nm 0,2nm

Nous pouvons constater que la valeur de la résolution du microscope électronique n’est pas celle
attendue théoriquement car I’angle d’ouverture du faisceau d’électrons ne peut pas dépasser 1° contraire-
ment au faisceau de lumiere dont I’angle u peut atteindre 65°. Le gain de résolution avec les microscopes
électroniques est de x1000 au lieu de x100000 en théorie.

2.4 Microscopes a sonde locale

Les inventions, dans un premier temps, du microscope a effet tunnel par Binning et Rohrer [6, 7]
dans les années 1980, et par la suite, celle du microscope a force atomique [8] ont révolutionné a la fois
I’imagerie a I’échelle nanométrique et la manipulation.

Le STM, ou microscope a effet tunnel. Les travaux théoriques de Tersoff et Hamann [9] ont montré
que le courant tunnel n’est pas proportionnel a la structure géométrique de la surface mais a sa structure
électronique (i.e. densité d’état locale). Aujourd’hui, les modeles de mécanique classique et quantique
sont utilisés pour calculer la densité de charge locale, la densité de courant, I’énergie totale, ou les autres
propriétés électroniques des surfaces.

Le principe de fonctionnement de ce type de microscope repose ainsi sur 1’effet tunnel : une pointe
conductrice, usinée pour ne se terminer que par un seul atome, balaye la surface de matiere a analyser.
Si cette pointe approche suffisamment pres de la surface a étudier sans la « toucher », les électrons libres
quittent cette derniere et I’on peut mesurer un courant électrique dans le vide entre la pointe et la surface.
C’est I’effet tunnel. La valeur de ce courant dépend de la distance entre la pointe et la surface (avec une
distance caractéristique de quelques angstroms). En d’autres termes, la résistance électrique augmente
exponentiellement avec la distance. Cette technique nécessite que 1’échantillon a analyser soit conduc-
teur. S’il est isolant, on peut le recouvrir d’une fine couche de matériaux conducteur (généralement un
métal qui ne s’oxyde pas).

$° ®

pointe

pointe courant {Ir

S)] 200 pm

() (b)

échantillon

Fic. 1.7 — Microscope a effet tunnel : principe (a), image de la pointe (b)

La puissance du STM vient de sa résolution spatiale, approximativement 0,2 nm latéralement et su-
périeure 2 10 nm verticalement.
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I’AFM ou le microscope a force atomique I1°AFM a été inventé par Binnig et al. [8] pour pallier
a 'un des défauts du STM, I'impossibilité d’imager des surfaces isolantes. L’AFM se compose d’une
sonde soumise a une force et a un détecteur qui mesure la réponse de cette sonde. Typiquement, cette
sonde est une poutre avec ou sans pointe qui fléchit en présence d’une force attractive ou répulsive. Le
capteur mesure cette flexion qui peut étre reliée a la force par la loi de Hooke, ou F = kz, avec k la
constante de raideur de la poutre et z la déflexion mesurée. Le principe est utilisé et présenté en détail
dans le chapitre III.

2.5 Comparaison des techniques utilisées en imagerie

Le tableau suivant 1.1 rassemble un comparatif des différentes techniques utilisée en imagerie : mi-
croscope optique, microscope en transmission (TEM), microscope a balayage (SEM) et microscope a
champ proche (AFM, STM).

Microscope optique TEM SEM Champ proche
Environnement Air, liquide ou vide Vide Vide Air, liquide ou vide
Profondeur de champ Petite Grande Moyenne
Résolution : X, Y 1,0 pm 5nm 2-10nm pour I’AFM

0,1 nm pour le STM

Résolution : Z / / 0,05 nm
Préparation échantillon Petite Petite a conséquente  Petite a conséquente Petite ou aucune
Caractéristiques échantillon  L’échantillon ne doit pas étre La surface ne doit pas  La surface ne doit pas avoir

complétement transparent a la accumuler la charge et de variations de hauteur >

longueur d’onde utilisée doit étre compatible 10 pm

avec le vide

Ta. 1.1 — Caractéristiques des techniques utilisées en imagerie de surface [10]

3 Les Nanotubes de Carbone

Les nanotubes de carbone (Carbon NanoTubes ou CNT) font partie des nouveaux nanomatériaux
que nous souhaitons étudier pour leurs propriétés prometteuses et leurs applications potentielles. Nous
présentons dans cette section, les différents types de nanotubes existant, leur différentes synthéses et
diverses propriétés mesurées ou calculées par diverses méthodes.

3.1 Structure des CNTs
3.1.1 Du graphéne aux nanotubes mono-feuillet!

Il y a différentes manieres de définir une strucure unique pour chaque nanotube de carbone. L'une
d’elle est de se représenter le nanotube comme le résultat de 1’enroulement sur elle-méme, d’une feuille
de graphene selon des directions particulieres. La figure 1.8(a) représente le réseau hexagonal de cette
feuille de graphene et un vecteur d’enroulement r. Cette notation est adaptée de [11, 12, 13]. Ce vecteur
r peut étre exprimé comme combinaison linéaire des vecteurs de base a et b de I’hexagone :

r = na + mb, 1.2)

avec n et m entiers. Différents types de nanotubes sont définis uniquement a partir de ces valeurs de n
et m, les extrémités sont fermées par des couvercles formés a partir de fullerénes (voir figure 1.8(b)). Il

ISWCNT : Single Wall Carbon NanoTubes
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(b)

Fic. 1.8 — Structure d’un nanotube : vecteur d’enroulement (a) et les différents types de nanotubes arm-
chair, zigzag, chiral (b).

existe trois catégories de nanotubes qui peuvent aussi étre définies a partir d’un angle 6, appelé angle de
chiralité :

6=0°, « Zigzag »
0° <0 <30° «Chiral »
6 = 30°, « Armchair »

A partir de la géométrie, on peut déduire le diametre d et I’angle de chiralité 6 du nanotube

o 3ac.
dA) = m\/n2+nm+m2 ~ 0,783 VnZ +nm + m?
n
3
0(¢) = sin! V3m
2(n% + nm + m?)

avec ac_c, distance moyenne entre les atomes de Carbone, environ 1,43 A.

3.1.2 Nanotubes multi-feuillets>

Les premiers nanotubes découverts par lijima [14] étaient des nanotubes de carbone multi-feuillets.
L’étude de ces nanotubes par microscope électronique a transmission (TEM), suggere une structure en
poupée russe et donne une distance de séparation entre les différentes couches proche de 0,34 nm [15],
valeur elle aussi proche de la distance de séparation des couches de graphite 0,335 nm.

(b)

FiG. 1.9 — Image SEM de nanotubes mono-feuillet (a) et image TEM d’un nanotube multi-feuillets (b).

2MWCNT : Multi Wall Carbon NanoTubes
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3.2 Fabrication des CNTs

Arc électrique D’un point de vue historique, la premiére technique de synthése des nanotubes de
carbone est celle utilisée pour la premiere fois par Kriatschmer et Huffmann, en 1990 [16], et ayant
permis d’aboutir a la syntheése des fullerénes. Elle consiste en une décharge d’arc entre deux électrodes
de graphite dans une enceinte remplie d’helium. Les électrodes contiennent quelques pour-cent d’un
métal de transition tel que Co [17], Fe [18], Ni [19], ou d’'un mélange de ces métaux ou encore d’un
mélange métal-yttrium [20]. Les nanotubes sont récoltés au niveau d’une collerette formée autour du
culot de la cathode. Cette technique permet de produire des SWNT [17, 18, 19] ou des MWNT [14, 21].
Une variante de la technique dite de décharge d’arc est la synthése a partir de 1’énergie solaire. Le
mélange graphite-catalyseur est dans ce cas vaporisé a 1’aide du rayonnement concentré par un four
solaire, comme par exemple celui du site d’Odeillo [22].

Ablation laser L’ ablation laser [23] d’une électrode composite graphite-métal de transition, sous cou-
rant d’argon, donne aussi des nanotubes, mais avec un rendement de synthese plus important.

1200°C

Ar
Anode (+) nanotubes
Graphite + C
Ni/Co Collecteur
L. 3
He e nanotubes
— >

Chambre a vide

FiG. 1.10 — Syntheése par décharge d’arc Fic. I.11 — Synthése par ablation laser
500-900°C
Anode
I

——p Coou CH,

Plasma L Oy S Ho/NH;
: Cathode
¥ Fe/Ni/Co 500-900°C
Catalyseur : Fe/Ni/Co sur un substrat

sur un substrat

FiG. 1.12 — Synthese par décomposition catalytique d’un gaz

Décomposition catalytique d’un gaz Cette technique a déja conduit a d’autres formes de nanostruc-
tures (filaments, nanofibres...) [24]. Le premier gaz utilisé a été 1’acétylene, en utilisant comme cataly-
seur de fines particules de fer [25], cobalt, nickel ou d’alliages [26, 27, 28]. La décomposition du benzéne
sur le fer ou le cobalt [29] peut également &tre mise a profit. Laurent et al. ont décomposé du méthane sur
du fer [30, 31, 32]. Une autre source de carbone est le monoxyde de carbone. Smalley et al. 1’ont utilisé
par dismutation sur le molybdene a 1200°C [33], ou a 850°C [34] avec un meilleur rendement. Dans ces
conditions, le nickel ou le cobalt conduisent également a la formation de nanotubes [35, 36, 37].
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3.3 Nanotubes modélisés comme des matériaux élastiques
3.3.1 Propriétés de CNTs

Electroniques Les prévisions théoriques [38, 12, 39] révelent que les nanotubes mono-feuillet peuvent
étre métalliques ou semi-conducteurs. Le diametre et I’hélicité dépendent uniquement des indices n et m
caractérisant I’enroulement du nanotube. Ces indices déterminent le comportement métallique ou semi-
conducteur des SWNT. Les tubes zigzag (n,0) sont métalliques si n/3 est un entier, et semi-conducteurs
dans le cas contraire. Les tubes chiraux (n, m) sont métalliques seulement si (2n + m)/3 est entier. Les
tubes armchair sont métalliques. La difficulté majeure consiste a travailler sur des tubes isolés et non sur
des faisceaux, du fait du manque de reproductibilité des essais effectués sur ces derniers. Les mesures les
plus récentes concernant des tubes mono-feuillets montrent qu’ils se comportent comme des fils quan-
tiques, dans lesquels la conduction semble se produire par sauts d’énergie quantifiés, en bon accord avec
les prédictions théoriques [40].

Les mesures réalisées sur des tubes multi-feuillets isolés [41, 42] montrent que chaque tube possede
ses propres caractéristiques, conduisant a un comportement métallique ou non. Les valeurs de résistivité
a 300K (mesure en 4 points) sont comprises entre 1,2 - 107*W - cmet 5,1-107°W - cm [43].

Mécaniques Les différentes mesures du module de Young et des constantes d’élasticité ont été effec-
tuées en prenant pour hypothese que les nanotubes se comportent comme des poutres élastiques. Des
mesures expérimentales ont été réalisées en observant la réponse d’'un CNT soumis a un effort axial.
Lourie et Wagner [44] ont utilisé la spectroscopie micro-Raman afin de mesurer la déformation en com-
pression de nanotubes incorporés dans une matrice epoxy. Pour les SWNT ils obtiennent un module de
Young de 2,8-3,6 TPa, tandis que pour les MWNT, ils mesurent 1,7-2,4 TPa.

Yu et al. [45] presentent des résultats pour 15 paquets de SWNT soumis a un effort en traction et
trouvent des valeurs de module de Young de 320 a 1470 GPa (en moyenne 1002 GPa). Une autre de leurs
expériences [46] sur les MWNT donne des modules de Young entre 270 et 950 GPa. L’épaisseur de la
couche de graphene prise en compte est fixée a 0,34 nm, valeur proche de la distance entre les couches
de graphite.

La 1™ tentative de prédiction théorique du module de Young est due a Overney et al. pour des na-
notubes (5,5) entre 100 et 400 atomes, mais les valeurs des modules ne sont pas données. Treacy et
al. [47] ont explicité les valeurs plus tard entre 1,5 et 5,0 TPa. La 1™ analyse énergétique des CNTs est
due a Tibbetts [48], il montre que 1’énergie de déformation est proportionnelle & 1/R? (avec R rayon du
tube). Ruoff et Lorentz [49] suggerent comme approximation I’utilisation du module élastique du gra-
phite (1,06 TPa) en négligeant le changement de structure atomique (passage de la feuille de graphéne
enroulée au nanotube). On ne sait pas encore si cette approximation est encore valable pour des SWNT
avec de petits rayons.

Robertson et al. [50] ont examiné les propriétés énergétiques et élastiques de SWNT ayant des rayons
inférieurs a 0,9 nm, leurs résultats montrent une énergie de déformation proportionnelle a 1/R?. Gao et
al. montrent un comportement similaire pour des SWNT de rayon plus important (jusqu’a 17 nm), les
valeurs de 640,30 GPa a 673,49 GPa ont été obtenu par des simulations de dynamique moléculaire.

Yakobson et al. [51] ont comparé les résultats de simulation MD aux modeles continus [52], et en
ont retiré un module deYoung d’environ 5,5 TPa et une épaisseur de 0,066 nm.
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Module  Erreur

Auteur(s) Année (TPa) (TPa) Méthode de test Tube

Treacy et al. [47] 1996 1,8 1,4  Vibrations thermiques MWNT
Wong et al. [53] 1997 1,28 0,6 Déformation poutre = MWNT
Krishnan et al. [54] 1998 1,3 0,5 Vibrations thermiques SWNT
Lourie et Wagner [44] 1998 2,8-3,6 / Spectroscopie Raman ~ SWNT
Lourie et Wagner [44] 1998 1,7-2,4 / Spectroscopie Raman MWNT
Salvetat et al. [55] 1999 0,81 0,41 Mesure en 3 points Bundles
Salvetat et al. [55] 1999 1,28 0,59 Mesure en 3 points MWNT
Tombler et al. [56] 2000 1,2 / Mesure en 3 points SWNT
Cooper et Young [57] 2000 0,78-2,34 / Spectroscopie Raman ~ SWNT
Yu et al. [45] 2000 0,27-0,95 / Tension MWNT
Yu et al. [45] 2000 0,32-1,47 / Tension Ropes

TaB. 1.2 — Valeurs de modules de Young calculées a partir de données expérimentales [58]

Module Epaisseur Poisson Potentiel/
Auteur(s) Année  (TPa) (A) % Méthode
Robertson et al. [50] 1992 1,06 3,4 Brenner & LDF
Yakobson et al. [51] 1995 5,5 0,66 Brenner
Yakobson et al. [51] 1996 1,07 3,4 0,19 Brenner
Cornwell et Wille [59] 1997 1 3,4 Brenner
Halicioglu [60] 1997 0,5 6,8 Brenner
Lu (MWNT) [61] 1997 1,11 3,4 Champs de force
Lu (SWNT) [61] 1997 0,97 3,4 Champs de force
Hernandez et al. [62] 1998 1,24a 3,4 DFT
Yao et Lordi [63] 1998 1 34 Champs de force
Ozaki et al. [64] 2000 0,98 3.4 Tight Binding
Van Lier et al. [65] 2000 1,09 34 0,11 Hartree-Fock
Zhou et al. [66] 2000 5,1 0,71 TBE
Belytschko et al. [67] 2002 0,94 34 0,29 Morse modifié

Tas. 1.3 — Valeurs de modules de Young prédites par simulations moléculaires [58]
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3.3.2 Modeéles élastiques : poutre et tube

Les nanotubes peuvent avoir un diametre de quelques nanometres pour une longueur de plusieurs
microns, ¢’est pourquoi des modeles continus ont été utilisés pour décrire son comportement mécanique
dans beaucoup de situations [68].

L’équation d’une poutre avec I’hypothese des petits déplacements :

*u *u

avec u le déplacement, p; S la masse par unité de longueur, E le module de Young, / le moment d’inertie,
et g(x) la force appliquée distribuée. Cette équation est obtenue en considérant que les déplacements
sont petits, et que la section perpendiculaire a I’axe central de la poutre reste identique lors de la flexion,
ces hypotheses sont généralement valides pour des poutres longues et fines. La fréquence du i® mode de
vibration est donnée par

El
2 4
= (k,L 1.4
avec k,L solution de I’équation avec condituion aux limites
1 + cos(k, L) cosh(k,L) =0 (I.5)

avec ki\L = 1,875..., koL = 4,694 ..., ksL = 7,854 ... et k,L =~ (n — 1/2)x pour n > 4, les premiers
modes de vibration. La mesure en vibration des CNTs peut désormais €tre utilisée pour 1’estimation du
module de Young.

Liu et al. [69] ont utilisé€ une combinaison d’analyse par éléments finis (en utilisant la constante
élastique du graphite) et une analyse de vibrations non-linéaires, pour montrer que les non-linéarités
peuvent causer une grande diminution du module de flexion. Cependant, Poncharal et al. ont rapporté
qu’il n’y avait aucune évidence de la non-linéarités dans leurs résultats expérimentaux

Des essais similaires de résonance sur des MWNT ont été réalisée par Yu et al. [70] dans un SEM
(Microscope électronique a Balayage).

Les modeles statiques des poutres ont été aussi utilisés pour mesurer des propriétés mécaniques.
Wong et al. [53] ont mesuré le module de Young de MWNT avec un AFM (Microscope a Force Ato-
mique) en utilisant le modele de poutre encastrée libre, en appliquant sur le nanotube une force laté-
rale. Ils ont trouvé un module de Young de 1,28+0,59 TPa indépendant du diametre du tube. Salvetat et
al. [55, 71] ont mesuré le module élastique de MWNT et de SWNT. Une pointe AFM en Si3N4 vient
appuyer sur un nanotube se trouvant sur un nanopore d’une menbrane d’aluminium. Ils trouvent des
valeurs 810+410 GPa, mais ces valeurs doivent étre considérées comme des minima. Ils montrent aussi
une diminution de la valeur du module deYoung avec 1’augmentation du désordre dans les couches des
CNT.

Govindjee et Sackman [72], ont étudié la validité de modéliser des MWNT par la théorie d’Euler
pour les poutres. IlIs ont montré que les propriétés du matériau a 1’échelle nanométrique dépendent des
dimensions internes, dépendance qui n’apparait pas en mécanique continue classique.
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3.4 Méthodes de mesures mécaniques
3.4.1 Résonance mécanique

La premiere mesure expérimentale du module de Young sur des MWNT a été effectuée par Treacy
et al. [47] qui ont utilisé un modele de poutre en vibration pour estimer un module d’Young d’environ
1,8 TPa (11 tubes testés, valeurs : de 0,40 a 4,15 TPa, valeur moyenne de 1,8 TPa et une incertitude
+1,4 TPa).

Une étude similaire a été réalisée sur 27 SWNT par Krishnan et al. [54], avec pour valeurs 1, 3f8:2 TPa
(voir figure 1.13). L’amplitude de vibration a I’extrémité de la poutre dépend de I’énergie de vibration
thermique (kpT') et de la géométrie :

16L3kgT
2 B
T T XEG - bYH Zﬁ n

16L%kgT
~0,4243—— 2 (L6)
rE(a* — b*)
a et b sont les diametres interne et externe du CNT et 5, une constante pour le mode de vibration
n. Le point faible de cette méthode est qu’il faut connaitre la longueur réelle de la poutre, et selon les
auteurs, I’erreur sur le module de Young est de +60%.

Plutot que d’utiliser I’énergie de vibration thermique, Poncharal ez al. [73], ont utilisé une excitation
électromécanique pour sonder les fréquences de résonance des MWNT (voir figure 1.14). Pour des tubes
de petit diametre (& <12 nm), ils ont trouvé des fréquences en accord avec un module de Young proche
de 1 TPa en utilisant I’équation 1.4. Pour les nanotubes de diametres supérieurs, la rigidité en flexion avait
tendance a diminuer, poussant les auteurs a distinguer leur module de flexion mesuré (de 0,1 a 1 TPa)
du module de Young réel. Une hypothese pour appuyer la diminution du module effectif, est I’apparition
d’un mode de déformation dans lequel une onde de distorsion se forme dans I’arc intérieur du nanotube
qui fléchit. Ce mode de déformation n’est pas pris en compte dans la théorie simple des poutres.

(a) (b) (=]

Fic. 1.13 — Images TEM de SWNT en vi-

bration, les images simulées représentent
le meilleur ajustement des parametres pour
la longueur L et I’amplitude de vibration
o, I'ajustement se fait sur la distance entre
les marques. (a) L=36,8nm, 0=0,33nm,
#=1,50nm, E£=1,33+0,2TPa; (b) L=24,3nm,
0=0,18nm, @=1,52nm, FE=1,20+0,2TPa;
and (¢) L=23,4nm, 0=0,30nm, &=1,12nm,
E=1,02+0,3TPa. [54]

Fig. 1.14 — Le champ électrique provoque la
résonance d’un MWNT : (a) sans potentiel, le
nanotube (L=3,25nm, g=14,5nm) vibre faible-
ment a cause de I’effet thermique ; (b) 1°" mode
de vibration (f;=530kHz) ; (c) 2° mode de vi-
bration (f;=3,01 MHz) ; pour ce nanotube, un
module deYoung simulé E=0,21TPa est ob-
tenu par la théorie continue [73].



3. Les Nanotubes de Carbone 19

3.4.2 Méthodes par AFM

L’ AFM (Microscope a Force Atomique) opérant en mode force latérale, en mode contact, ou en mode
tapping a été I’outil le plus utilisé dans I’étude de la réponse mécanique des CNT individuels. Falvo et
al. [74] ont utilisé un nanomanipulateur et un AFM en mode contact pour manipuler et courber manuel-
lement des MWNT déposés sur une surface (voir figure 1.15).

Wong et al. [53] ont mesuré le module de Young de MWNT individuels en utilisant un AFM en mode
force latérale (voir figure 1.16). En poussant latéralement le MWNT en différents points d’application,
on obtient une courbe de force latérale en fonction de la déflection, utilisée pour déterminer le module
de Young.

Salvetat et al. ont utilisé une autre approche pour appliquer une force sur des MWNT [75] et sur des
nanofils de SWNT [71], en les déposant sur une membrane nanoporeuse dont les pores ont pour diametre
200 nm (voir figure 1.17).

?*

Fic. 1.16 — Description d’'une méthode pour
mesurer les propriétés des nanofils et nano-
tubes : (a) nanofils de SiC ou nanotubes, dé-
posés sur des ilots de SiO formés sur un sub-
strat de MoS,. (b) échantillon de MoS; avec
ilots de SiO (largeur ~40 nm) (trait 8 um). (c)
Image AFM d’un nanofil de SiC (2=35,3 nm)
sur un ilét de SiO (trait 500 nm). (d) Schéma
d’une poutre qui se plie et profil de force cor-
respondant. (¢) Schéma d’une poutre encastrée
libre soumise a une force P en x = a et a une
force de friction distribuée f [53].

Latera] force

Fic. 1.15 — Recourbement de MWNT : (a) le
nanotube initialement droit, (b) le MWNT est
recourbé vers lui-méme, (c) il est ensuite re-
courbé vers lui-méme mais dans 1’autre direc-
tion [74].

FiG. [.17 — (a) Image AFM d’un SWNT sur une
membrane d’alumine nanoporeuse ; (b) schéma
de la mesure : I’ AFM applique une force sur le
nanotube et la déflection résultante est détermi-
née directement [71].
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3.4.3 Méthodes par nanomanipulation

La réponse d’'un MWNT soumis a une force axiale a été réalisée par Yu et al. [46], en utilisant des
poutres AFM, sous SEM. L’ outil permet une manipulation en 3D de MWNT individuels. Le MWNT est
attaché sur la pointe AFM gréce a une déposition par faisceau d’électron induit (Electron Beam Induced
Deposition EBID) d’un matériaux carboné, dans le SEM. Il est ensuite attaché a la seconde pointe pour
réaliser le montage ci-apres (figure 1.18). La force est appliquée en faisant monter la poutre AFM rigide,
la mesure d’effort se fait en observant la déflection de la poutre souple. On peut mesurer la contrainte de
rupture d’un MWNT en appliquant un effort maximal jusqu’a la rupture.

) (G
Fic. 1.18 — (a) MWNT individuel maintenu E}j l\=

entre deux pointes AFM opposées (b) Schéma
de I’expérience [46]. 5nm

Fic. 1.19 — Images TEM (a) section d’un
MWNT (b) la méme section, avec deux
MWNT écartés [76].

Yu et al. [45] ont appliqué la mé&me approche pour des SWNT, 1’une des difficultés fut d’isoler un
SWNT. Aussi, ils utiliserent une méthode un peu diftérente, les SWNT candidats sont ceux attachés a
une extrémité au substrat et libres a I’autre extrémité, celle-ci est ensuite attachée a la pointe par la méme
méthode qu’auparavant (EBID). La résistance au cisaillement entre les couches d’un MWNT fut étudiée
par Yu et al. [77]; la force de friction entre les couches voisines est directement mesurée en utilisant la
méme méthode qu’avant.

Cumings et al. [76] ont utilis€é un TEM a la place d'un SEM pour approcher un MWNT (voir fi-
gure 1.19). Dans [78], ils ont réussi a éroder petit a petit un MWNT (retirer les couches successives), en
utilisant une électrode conductrice.
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4 Différentes techniques de manipulation

Nous nous concentrerons ici sur les méthodes utilisées pour la manipulation de nano-objets. Toutes
les méthodes citées peuvent aussi €tre utilisées afin de manipuler d’autres types de matériaux. Les mémes
distinctions que celles opérées pour la micromanipulation peuvent étre faites : on distingue les méthodes
sans contact et avec contact. Les méthodes sans contact sont prépondérantes a ces échelles du fait de la
spécificité de la nanophysique et de la difficulté d’imager.

4.1 Electrophorése

Cette méthode n’est pas a proprement parler une méthode de nanomanipulation, mais plutdt une
méthode de purification utilisée par Yamamoto et al. [79], pour séparer et orienter les nanotubes. Elle
fut utilisée par Tang et al. afin d’assembler une fibre de 100 um de long et 0,2 um de diametre a partir
de plusieurs nanotubes en suspension dans de 1’eau [80] (voir figure 1.20). Cette méthode fut utilisée par
Zhang et al. [81] afin de positionner et attacher un nanotube sur une pointe. Doorn ef al. [82] utilisent un
champ électrostatique (E) pour créer un moment induit sur le nanotube (px), le couple résultant (px A E)
aligne les nanotubes selon la direction du champ E [83](voir figure 1.21).

T ——— local electric field

Fic. 1.20 — Image SEM d’une fibre a partir
d’une suspension SWNT-H,0 (a)morphologie
compléte, (b)interface entre la pointe et la
fibre, (c)segment de fibre, (d)extrémité de la
fibre [80].

Fic. .21 — Principe de la diélectrophorese [84],
montre le procédé d’assemblage d’un nanotube
sur une pointe par diélectrophorese.

4.2 Piegeage optique

Depuis la démonstration par Ashkin en 1970 [85, 86] que des champs optiques pouvaient exercer une
force sur une microparticule, il a été possible d’exploiter ces actions mécaniques dans de nombreuses ap-
plications [87].Ce principe prend toute son envergure dans des applications soit biologique soit a cette
échelle.

Plewa et al. [88] montrent la premiere démonstration de cette méthode dans le but de manipuler des
nanotubes (grappes de nanotubes mono-paroi ou multi-parois). Ceci est assez surprenant lorsqu’on sait
que les nanotubes sont plus petits que la longueur d’onde de la lumiere visible (1 ~ 400700 nm) et de
ce fait 13, sont normalement peu enclins a étre piégés optiquement.

Agarwal et al. [89] utilise cette fois des pieges optiques holographiques afin de manipuler des nano-
fils de CdS (Sulfure de Cadmium) semi-conducteurs, d’un diametre compris en 50 et 150 nm, pour une
longueur de 10 a 40 pm.
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Fic. 1.22 — Extraction d’un nanotube (MWNT) d’une grappe (fleche bleue = position de la pince op-
tique) [88]

1 10 gm 1} \j Y- —a i

Fic. 1.23 — (a) Translation et (b) rotation d’un Fic. 1.24 — (a) Découpe avec un scalpel optique
nanofil de CdS [89] et (b) fusion de deux nanofils de CdS [89]

Ces méthodes sont des techniques de manipulation sans contact. Des recherches dans le domaine
de la manipulation par contact avec un doigt sont présentées au chapitre IV. Il n’existe aujourd’hui peu
ou pas encore de recherche dans le domaine de la manipulation par pince ou alors pour des tailles mi-
croscopiques. Nous nous concentrerons ici sur quelques résultats spectaculaires dans le domaine de la
manipulation par sonde locale et sur la dualité entre ’imagerie et la manipulation a partir de la télémani-
pulation.

4.3 Manipulation par sonde locale

Le microscope a effet tunnel a été utilisé par Eigler et Schweizer [90] pour manipuler des atomes
de Xenon sur une surface de Nickel mono-cristallin (présenté en figure 1.25). La manipulation d’atomes
requiert des conditions bien spécifiques ; I’expérience de Eigler et Schweizer fut réalisée sous ulta-vide
(UHV), a une température de 4K. Ce type de manipulations se multiplie mais reste du domaine de 1’atome
ou de la molécule (voir figure 1.26).

Fig. 1.25 — Logo d’IBM réalisé a partir d’atomes de Xenon sur une surface de Nickel [90]

Outre le fait que I’AFM puisse imager des surfaces, il est utilisé aussi pour manipuler des objets
de divers types. Ainsi I’objet peut étre manipulé par poussée, par adhésion, par roulement en utilisant
la pointe et la mesure d’efforts via le laser [94, 95, 96, 97]. La position finale de 1’objet est vérifiée a
posteriori en imageant la surface ce qui peut engendrer des difficultés. D’autres difficultés apparaissent
avec la déformation des objets et le manque de mesure d’effort (seulement la mesure de la force normale
et de la torsion).
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Fic. 1.26 — Bartels et al. [91] et Meyer et al. [92] montrent trois types de manipulation possible, (a)
poussée, (b) tirage, et (c) glissement. La forme des courbes de manipulation refléte le caractere périodique
de la surface, dans le cas de manipulation de molécules la forme des courbes est plus compliquée. Pour
I’année 2000 Meyer et al. ont réalisé le nombre « 2000 » avec des molécules de CO sur une surface de
Cu(211) [93].

4.4 Comparatif des méthodes

Le tableau 1.4 ci-apres résume les principales caractéristiques des diverses techniques de manipula-
tion présentées précédemment.

Diélectrophorese  Piege optique STM AFM
Espace de travail 2D 3D 3D 3D
Milieu Liquide Air, liquide Air, liquide  Air, liquide
ou vide ou vide ou vide
Température ambiante
Contact non non non oui
Echantillon conducteur  tous

TaB. 1.4 — Comparatif de différentes techniques de nanomanipulation

Des diverses techniques de manipulation présentées, nous pouvons retenir que les méthodes sans
contact (diélectrophorese, piégeage optique) permettent 1’application mais pas la mesure d’efforts. Les
méthodes avec contact type AFM, elles, permettent les deux mais nécessitent un outil de vision externe
afin de voir le micro/nano monde.

4.5 Couplage d’un AFM dans un Microscope Electronique 2 Balayage

L’un des désavantages des méthodes a sonde locale est le manque d’informations visuelles lors du
processus de manipulation, les modes imagerie et manipulation étant complétement dissociés. Dans les
années 1990, les chercheurs commencent a développer des systemes de positionnement en vue de 1’inté-
gration dans un SEM, basés sur la robotique, I’ingénierie de précision et les microtechnologies.
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Au début, les travaux se sont orientés vers la manipulation et I’assemblage d’objets de taille micro-
Tokyo, par les groupes de Hatamura et Morishita [98] et celui de Sato et al. [99]. Le but était de mani-
puler des micro-objets plus petits que 100 um afin de construire des micro-outils et des microsystemes.
Leur micromanipulateur et le porte-échantillon sont dotés de plusieurs degrés de liberté en translation et
en rotation. Ils sont pilotés par des moteurs ultrasoniques pour le positionnement grossier avec une réso-
lution de 70 nm et des actionneurs piézoélectiques pour les déplacements fins. Une opération de saisie et
dépose automatique a ainsi été réalisée par Kasaya et al. [100] sur des billes de 30 pm, avec une erreur
tolérée de 10 um. I est a noter que ce genre de méthodes n’a pas de limite basse pour la taille des objets
du fait de I’utilisation du SEM comme moyen de visison.

L’ Université d’ Aachen a développé un systeme dédié spécialement a 1’ingénierie de précision dans
un SEM a I’intérieur d’une chambre 2 vide de 2m?3 [101](voir figure [.27). Les microcomposants peuvent
étre usinés de maniere précise (fraisage, percage, soudure...). Pour avoir cette flexibilité, le systeme de
vision par électrons peut se déplacer a I’intérieur de la chambre. Les tAches de manipulation envisagées
ne nécessitent pas une précision nanométrique.

Fic. 1.27 — MIRA de I’Université de Aachen

L’utilisation d’un SEM avec une large chambre reste une solution exceptionnelle et chére, une autre
possibilité envisagée par Fuchiwaki et al. [102] a I’Université de Tokyo est 1’utilisation de microrobots a
Iintérieur de la chambre d’'un SEM conventionnel (voir figure 1.28). Les microrobots sont relativement
petits 20 mmx20 mmx18 mm et peuvent se déplacer (piézoélectricité). Ils peuvent étre employés dans
une chambre de SEM de taille 200 mm de diametre et 50 mm de hauteur.

Fic. 1.28 — Microrobots a I’Université de Tokyo [102]

La mé&me approche est utilisée par Schmoeckel et al. [103, 104] de I’Université de Karlsruhe (voir
figure 1.29). Le dernier prototype de microrobot, MINIMAN IV, contient sur une carte de 50 mm de
diametre les « piézo-pattes », les connecteurs de I'unité de manipulation interchangeable. Ils peuvent
étre employés dans une chambre de SEM de taille 380 mmx366 mmx310 mm.
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FiG. 1.29 — Microrobot a 1’Université de Karlsruhe [103, 104]

Une autre approche, employée par I’équipe du professeur Ruoff, est de placer un AFM dans un SEM
afin de réaliser la manipulation en 3 dimensions et la caractérisation de nanotubes de carbone [105].
Leur manipulateur (voir figure 1.30) se compose de 2 modules symétriquement opposés et solidaires de la
plate-forme du SEM pour ne pas géner le faisceau d’électrons. Les mouvements du porte-échantillon XY
et Z-0 de la sonde sont découplés. Le systéme occupe un espace d’environ 50 cm? et permet I’ utilisation
de deux pointes (SPM) en opposition (une seule est active).

Fic. 1.30 — Nanomanipulateur du Nanoscience and Technology Lab [105]

Fukuda ef al. décrit un systeme de nano-assemblage basé sur un systeme nano-robotisé a 16 degrés
de liberté dans un SEM [106] ou un TEM [107, 108]. Leur but est de manipuler et caractériser des
nanotubes de carbone et d’assembler des nanostructures (voir figure 1.31).

Fic. 1.31 — Nanomanipulateur de I’ Université de Nagoya [106]
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4.6 La télénanomanipulation

La télémanipulation introduit une dimension supplémentaire, le syst¢tme de manipulation est couplé
a un bras robotisé ou interface haptique. Cette interface permet a I’utilisateur d’appliquer des efforts sur
les objets & manipuler et de ressentir les interactions dans le monde réel. Lorsque les moyens de vision
deviennent complexes (en temps différé pour les microscopes électroniques ou une impossibilité de ma-
nipuler et de visualiser en méme temps pour la microscopie a champ proche), la manipulation par retour
d’efforts ou télénanomanipulation apparait comme trés intéressante. Elle peut étre vue comme un nou-
veau moyen d’interagir avec un monde ol les moyens de visualisation n’existent plus.

Trois projets sont décrits dans ce chapitre pour a la fois montrer 1’évolution de ce champ de recherche
et sa complexité scientifique.

4.6.1 Le nanomanipulateur

Le nanomanipulateur (ou NanoManipulator, du Nanoscale Science Research Group [109]), de I’Uni-
versité de Caroline du Nord est I’un des projets les plus aboutis en nanomanipulation. Ce systéme fournit
un systeme amélioré via une interface intuitive a un microscope a sonde local de type AFM ou STM. Le
systeéme de microscopie est couplé a un systeme de réalité virtuelle (scene dessinée graphiquement) et
permet de visualiser une sceéne reconstruite en trois dimensions. Une interface haptique (un bras robo-
tisé) permet de ressentir les efforts d’interaction et de déplacer I’outil en divisant le déplacement par un
facteur d’environ un million. Ce systéme offre ainsi de nouveaux modes d’interaction avec les matériaux
et les objets a I’échelle nanométrique, en s’affranchissant de la vision sous un microscope électronique a
colit trés elevé.

Ce systeme est un outil en constante évolution. Ce projet est une collaboration forte entre les dépar-
tements d’informatique, de physique et de chimie, montrant la complexité de ce champ de recherche. Cet
outil est aussi mis au point en étroite collaboration avec des utilisateurs réels car son objectif final est une
utilisation quotidienne. Il a aussi conduit & de nouveaux résultats dans I’étude de la biologie, la science
des matériaux, des nanotubes de carbone et de 1’électrotechnique.

Par exemple, dans I’image ci-dessous, un étudiant utilise le nanomanipulateur pour examiner et ma-
nipuler des nanotubes de carbone. Ce systéme est également utilis€é pour examiner et manipuler des
particules virales ou de I’ ADN.

Fic. 1.32 — The nanoManipulator, Université de Caroline du Nord
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4.6.2 Le télénanoprojet

Le second projet développé dans ce document s’intéresse plus particulicrement au couplage avec un
microscope a force atomique et la commande bilatérale entre une interface et une sonde locale. Ce projet
baptisé « Telenanoproject » a pour ambition de développer une interface homme/machine intuitive pour
un microscope a force atomique qui soit dédiée a la nanomanipulation. Un dispositif haptique permet a
I’utilisateur de contrdler la position de la sonde AFM et relaye les mesures des forces. L’utilisateur voit
la topographie de la surface de taille nanométrique, y compris les interactions de surface, et la position
de la sonde en temps réel dans un environnement graphique.

Une interface haptique de type Omega™ a 3 degrés de liberté est couplée avec ce microscope a force
atomique par le biais d’un contrdle bilatéral a partir d’un PC a haut débit. Comme I’imagerie par AFM
n’est pas en temps réel, une simulation virtuelle est employée pour estimer le nano monde, y compris
la modélisation des déformations nanométriques. La nanosurface est donc représentée par un maillage,
et la sonde comme une sphere. Un algorithme de détection de collision détermine a chaque fois que la
sonde pénetre dans la surface et donne ainsi la géométrie du contact.

Les forces sont déterminées a partir des déflexions du cantilever, mesurées a partir de I’AFM. Comme
les forces sont couplées dans certaines directions, la modélisation et la force de 1’environnement virtuel
sont utilisées pour déterminer les forces et les dissocier pour ressentir I’effort. Des stratégies de controle
sont mises en place pour assurer la stabilité de la manipulation. Elles permettent aussi de guider des
taches de nanomanipulation.

Fic. 1.33 — Nanomanipulateur de 1’ Université de Carnegie Melon, NanoRobotics Laboratory

L’interaction de la sonde AFM et de la surface est modélisée en temps réel. Des modeles de contact
de la mécanique (les modeles JKR, DMT ou de Maugis présentés dans le chapitre II) sont utilisés pour
rendre I’interaction entre la sonde sphérique et un plan orienté, et représenter les forces et les déforma-
tions engendrées par la pointe.

Couplé a une interface a retour de force et une simulation graphique temps réel, un AFM peut devenir
un outil de nanomanipulation ou 'utilisateur peut interagir avec des entités de taille nanoscopique aussi
facilement que s’ils étaient des objets macroscopiques sur le bureau en face d’eux. Cette approche étend
I'utilisation de I’ AFM, d’un simple dispositif de balayage de surface a un outil de fabrication avec lequel
nous pouvons assembler des structures, pratiquement impossibles a construire actuellement. Ensuite, ce
systéme peut permettre a des utilisateurs novices, ayant peu de formation pour utiliser les fonctionnalités
avancées du systeme, de devenir familier avec la nanophysique.
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4.6.3 Zyvex, Texas

Le dernier systéme décrit dans ce chapitre est le systtme de nanomanipulation de la société Zyvex.
Ce dernier est un outil de manipulation et d’essai utilisé avec un microscope électronique a balayage
(SEM). 1l propose jusqu’a 4 systemes de positionnement indépendants pour saisir, déplacer, tester et
ainsi obtenir une dextérité trés importante a ces échelles. Cette redondance permet ainsi la manipulation
simultanée, I’imagerie et les tests a I’échelle nanométrique.

Sa conception est de type modulaire avec des moyens technologiques de changement de sonde, des
systemes de contrdle optimisés et de réduction du bruit, une interface graphique intuitive et un joystick de
conception ergonomique pour le confort. Aucun retour d’effort n’est proposé par ce systéme, I’interface
de type joystick servant simplement a déplacer les systemes.

Fic. 1.34 — Nanomanipulateur de la firme Zyvex

Ces projets montrent un réel essor des travaux en nanomanipulation. La complexité la plus importante
provient du systeme de vision qui est en temps différé par rapport a I’application. De méme, de nouvelles
difficultés apparaissent comme les bruits de mesure parasites, la physique encore plus complexe qu’a
I’échelle microscopique. Quelques applications sont ici proposées pour montrer 1’essor de ce champ
de recherche dont les applications sont, par exemple, trés prometteuses en caractérisations physiques
(mécanique, électrique) de nano-objets.

S Notre approche

A partir de ces différents projets, notre approche s’est orientée vers deux volets, illustrés par les
techniques de microcopie :

1. le projet NanoMAD : ce projet concerne I’extension du projet [mii]MAD et concerne la mani-
pulation assistée avec un préhenseur monodigital sous microscopie photonique (pour des objets
dans la gamme du micrometre) ou/et microscopie a force atomique (pour des objets sous la limite
inférieure du domaine visible).

2. le projet NanoRAC : ce projet concerne la définition d’outils de simulation temps réel et la défini-
tion de stratégies pour la manipulation téléopérée ou automatisée sous microscope électronique.


http://www.zyvex.com/
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5.1 Le projet NanoMAD

Le projet NanoMAD se trouve étre dans la continuité du projet [mii]MAD. Il désigne la mise en
ceuvre d’une nouvelle plate-forme de manipulation submicronique et ses stratégies évoluées associées.
La mesure directe utilisée précédemment avec les poutres piézorésistives n’est plus possible. La réso-
lution atteinte (de I’ordre du plN) n’est plus assez précise pour la mesure des efforts a 1’échelle nano-
scopique (de I’ordre du nN) et nécessite donc d’étre remplacée. Le choix s’est porté sur une mesure
indirecte réalisée au moyen d’un systeme laser/photodiode. Ce systeéme de mesure et le systeéme complet
sont exposés en détails au chapitre III.

La mesure des efforts étant importante, une attention particulieére est portée a la calibration de la
plate-forme. Le chapitre III présente une méthode de calibration de 1’outil (poutre ou cantilever) permet-
tant de déduire ses différents parametres et particulierement sa raideur latérale. Ce chapitre inclue aussi
I’étalonnage du systeme de mesure laser/photodiode et présente une méthode non-linéaire pour augmen-
ter la sensibilité du capteur.

Ainsi de nouvelles méthodes de caractérisation physiques et de manipulation par poussée peuvent
étre développées pour explorer la manipulation submicronique a partir des techniques d’imagerie a force
atomique. Les modes propres de I’outil monodigital, un cantilever avec une pointe, seront au centre de
ces nouvelles méthodes.

Ainsi dotée de nouvelles capacités de mesures, cette plate-forme sera couplée a une interface, dite
haptique, interface robotisée, permettant d’appliquer des déplacements et de ressentir des efforts. Nous
appelons resenti haptique, ’utilisation d’une interface robotisée pour appliquer des déplacements du
monde macroscopique vers le monde micro/nanoscopique et pour ressentir des efforts du monde mi-
cro/nanoscopique vers le monde macroscopique. Ainsi, une partie du chapitre IV s’attache a étudier le
ressenti dans un cadre particulier : la courbe d’approche—retrait de I’outil sur le substrat. Différentes
formes de ressenti seront étudiés : couplage direct, couplage via un outil de réalité virtuelle, couplage
via un outil de réalité augmenté (I’effort ressenti est estimé puis simulé par un simulateur d’efforts). Ces
différents couplages seront étudiés a partir de notre plate-forme pour permettre a 1’utilisateur d’une part
de ressentir les efforts et d’autre part pour 1’aider dans sa tiche de manipulation.

La figure 1.35 ci-apres présente le projet de la plate-forme de manipulation avec mesure d’efforts par
laser.

Fic. 1.35 — Présentation du Projet NanoMAD
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5.2 Le projet NanoRAC

Le projet NanoRAC (pour NanoRobotics for Assembly and Characterization ou NanoRobotique pour
I’ Assemblage et la Caractérisation) est un projet européen’ dédié a la manipulation et 1’assemblage de
nano-objets.

Le cadre de ce projet est la manipulation flexible de nanotubes de carbone sous microscope électro-
nique du fait de la dimension de ces objets. Pour atteindre cet objectif, il faut &tre capable de réaliser
et concevoir un outil adapté a ces échelles et un substrat fonctionnalisé pour garantir la saisie de ces
objets. Une proposition originale pour manipuler est d’utiliser une interface haptique (un bras motorisé
permettant d’appliquer des déplacements et de ressentir des efforts) et de la coupler avec un environne-
ment de réalité augmentée. Ce dernier pallie les difficultés majeures comme le temps de rafraichissement
des images tres long, et surtout I’absence de mesure d’efforts car le préhenseur ne possede pas de cap-
teur. Ainsi, via cette interface et ce simulateur, un utilisateur peut réaliser une tdche de manipulation en
ressentant les efforts qu’il applique sur un nanotube.

Environnement Réel

!
|

{ ‘.'J‘c’w‘ I
|

‘\“ ‘M'ﬂ

MIC Nascatec

Environnement Reéalité Virtuelle/
de Manipulation S Simulation

Fic. 1.36 — Présentation du Projet NanoRAC

Ce projet regroupe six partenaires aux fonctions bien définies.

AMIiR, Allemagne Les partenaires de I’Université d’Oldenburg, ont en charge la partie intégration du
systéme complet et spécialement la partie vision sous microscope électronique. Pour réaliser cette partie,
ils disposent d’un SEM LEO 1450, doté d’un systeme permettant d’obtenir des images 3D.

MIC DTU, Danemark Les partenaires de 1’Université Technique du Danemark (DTU) s’occupent de
la modélisation, conception, et réalisation de micro/nanopréhenseur bidigitaux. Leur tache intégre aussi
la caractérisation des nanostructures réalisées.

Nascatec GmbH, Allemagne Ce sont les partenaires industriels du projet, ils s’intéressent a la mo-
délisation, conception, et réalisation de micropréhenseurs sans retour d’effort. Ils sont en charge de la
dissémination des résultats obtenus a la fin du projet.

3projet STRP N° 013680
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Cambridge, Royaume Uni Les partenaires de I’Université de Cambridge, s’occupent de la réalisation
des divers substrats et particulierement de la synthése de nanotubes de carbone, et de la fonctionnalisation
des micro/nano-outils développés par les équipes de MIC et Nascatec.

Le CEA, France ¢électrons), le microscope Les partenaires du CEA sont en charge de 1’organisation,
de la coordination des équipes mais aussi et surtout de la partie environnement virtuel et retour d’effort
au moyen d’une interface haptique.

I’ISIR, France Nous avons en charge la réalisation d’un simulateur physique dédié aux interactions
micro/nanoscopiques basé sur des modeles existant ou de nouveaux modeles (ceux-ci sont exposés au
chapitre II), ainsi que la définition de stratégies évoluées pour la manipulation sous SEM.

6 Conclusion

Ce chapitre présente la problématique de la micro/nanomanipulation, et rappelle dans un premier
temps le point de départ de la micromanipulation a I’'ISIR avec la plate-forme de micromanipulation
[mii]MAD et les différentes thématiques liées.

Un panorama de différentes techniques d’imagerie est ensuite dressé, permettant de dégager deux
difficultés majeures, la premiere est que si la microscopie électronique permet d’obtenir une image des
nano-objets avec une trés bonne résolution, celle-ci est obtenue en temps différé ne permettant pas une
manipulation en temps réel. La seconde est que si I'utilisation de la microscopie par sonde locale type
AFM permet d’imager avec une résolution moins bonne qu’un microscope électronique, elle ne permet
pas de manipuler I’objet en méme temps.

Vient ensuite, la présentation d’un nouveau matériau, les nanotubes de carbone, dont les propriétés
mécaniques et électriques s’averent tres intéressantes pour la fabrication de divers nanocomposants. Cette
section s’est attachée a présenter comment ces nanotubes sont obtenus, quelques propriétés intéressantes
et comment celles-ci sont mesurées ou calculées selon diverses méthodes. Ces nouveaux matériaux a la
géométrie particuliere seront d’autre part traités dans le chapitre suivant pour la synthése de nouveaux
modeles d’interaction.

Un panorama de diverses méthodes de manipulation dédiées ou non a ces matériaux particuliers que
sont les nanotubes de carbone a été dressé. Il présente des méthodes avec ou sans contact, permettant ou
non la mesure des efforts d’interaction. Différents systemes de télénanomanipulation sont ensuite pré-
sentés, incorporant un systeéme de rendu visuel, avec un retour d’effort renvoyé a I’ utilisateur.

Pour terminer, les deux approches qui seront développées au cours de cette these sont présentées
brievement : le projet NanoMAD, et le projet NanoRAC. Le premier reprend les principes développés
dans le projet [mii]MAD en les améliorant du point de vue de la mesure d’effort et des stratégies de
manipulation utilisées. Le second présente la plate-forme expérimentale dédiée a la manipulation de
nanotubes de carbone sous environnement SEM au moyen d’un préhenseur bidigital.






Chapitre II

Etude des phénoménes
micro/nanophysiques

L’échelle physique de la micro/nanomanipulation se trouve proche de la limite inférieure de la mé-
canique classique. En général, les lois de la physique newtonienne sont toujours valables et les effets
quantiques négligés. La différence principale avec 1’échelle macroscopique est due aux origines des
forces considérées. A une échelle inférieure au millimétre, les forces dites surfaciques, donc variant avec
le carré de la taille deviennent prépondérantes devant les forces volumiques que sont la gravité et I’iner-
tie. A 1’échelle macroscopique, par contre, les forces surfaciques sont considérées comme négligeables.

L’ objectif de ce second chapitre est de proposer une approche physique de cette problématique pour
des applications de micro-nanomanipulation en s’attachant aux phénomenes. En effet, ces applications
ne peuvent avoir lieu sans une connaissance théorique de cette échelle et une analyse fine des phéno-
menes intervenant aux différentes interfaces entre le préhenseur, I’objet et le substrat.

Nous pouvons distinguer deux types de contribution aux effets d’adhésion, les forces a distance, pa-
ramétrées par la distance d’interaction, et les forces au contact. Elles recouvrent les mémes phénomenes
mais sont définies par des origines différentes pour leur formulation théorique. Parmi les forces a dis-
tance, on retrouve les forces de van der Waals, interactions entre les molécules en présence, les forces
électrostatiques, forces de Coulomb dépendant des charges acquises par les surfaces, les forces capil-
laires dont I’existence est déterminée par les conditions d’humidité de I’environnement.

Ce chapitre s’attache a décrire 1’ensemble de ces forces en se penchant particulierement sur une géo-
métrie cylindrique. Ce choix, guidé par les applications en nanofils ou en nanotubes, engendre ainsi des
formulations différentes des forces mises en jeu.

Le dessein final de ce chapitre est ainsi de parcourir la littérature pour extraire une connaissance
suffisante de cette échelle, ou de proposer le cas échéant des modeles approchés et dédiés spécifiquement
a des géométries particulieres afin de déterminer les phénomenes pertinents et les modeles adaptés a
notre problématique de manipulation.
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1 Force de van der Waals

Les forces de van der Waals sont un phénomene majeur dans le cadre d’applications en manipula-
tion ou d’assemblage aux échelles micro et nanoscopiques [110, 111]. Une description succinte de ces
origines est proposée dans la suite de ce document.

1.1 Origine des forces de van der Waals

Généralement, le potentiel d’interaction moléculaire w est la somme de contributions attractives et
répulsives. Sa forme générale est fonction de la distance d’interaction r :
W(r) = A B 1I.1
(r) = T m (IL.1)
avec n et m entiers. Le premier terme représente la partie répulsive, et la seconde la partie attractive. La
forme la plus connue de ce potentiel est le potentiel de Lennard—Jones ou potentiel 612 :

Wy = € [(z)“ _ (z)ﬁ] (1L.2)

(o r r

avec € la profondeur du puits de potentiel, et o~ la distance d’interaction a 1’équilibre. A une distance de
quelques angstroms, une force répulsive apparait, celle-ci est composée principalement par les forces de
van der Waals. Pour deux molécules polaires dans le vide, le potentiel d’interaction de van der Waals
s’écrit :

Cina + Corient + Cdisp

W(r) = - (IL.3)

0
ou r est la distance de séparation entre les molécules, Ciug, Coriens €t Cyisp représentent respectivement :
— l’interaction de Debye, ou terme d’induction, qui apparait entre un dipdle et un dipdle induit,

— l’interaction de Keesom, ou terme d’orientation, générée par deux dipoles,
— l’interaction de London, ou terme de dispersion, intervenant entre toutes les particules méme
neutres.

Ce potentiel d’interaction entre atomes s’écrit généralement comme :

C
W(r) = 5 (11.4)

Les forces de van der Waals obtenues a partir de ces potentiels peuvent s’écrire comme :

B dW(r)

F =
dr

{L5)

La décroissance rapide des forces de van der Waals expliquent qu’elles semblent restreintes au do-
maine atomique. Néanmoins, cette décroissance s’effectue plus lentement lorsque I’on considére une
interaction entre deux corps macroscopiques (qui sont des corps avec un grand nombre de molécules,
incluant les objets dont la taille peut atteindre plusieurs pm, considérés comme des microcomposants
dans la terminologie du micro/nano-assemblage). Ainsi la pertinence de ces forces semble importante.

Il y a deux manieres de calculer les interactions de van der Waals entre deux objets : la premiere est
une approche microscopique, ou approche de Hamaker, la seconde est connue sous le terme d’approche
macroscopique ou approche de Lifshitz.
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D’un point de vue strictement théorique, les forces de van der Waals sont non-additives, non-isotropiques

et retardées. Cependant, London [112] propose une méthode pour établir le potentiel d’interaction en as-
sumant une additivité des interactions deux atomes a deux atomes. Mais cette approche ne consideére pas
I’effet de retard. Les résultats sont alors limités a des distances de séparation comprises entre la distance
limite de retard (environ 5-10 nm) et la distance a I’équilibre (environ 0,1-0,2 nm) provenant du potentiel
de Lennard—Jones : pour les distances de séparation tres faibles, les forces de répulsion sont tres fortes
et ne peuvent plus étre négligées. Cette limite inférieure est souvent appelée rayon de van der Waals
[113]. Nous devons garder a I’esprit que méme avec ces restrictions, les résultats ne sont pas exactement
corrects pour I’interaction entre solides ou liquides du fait de la sommation par paire. Israelachvili [114],
Russel et al. [115] considerent que ces approximations sont néanmoins utiles dans de nombreuses appli-
cations.

La méthode de Lifshitz, appelée aussi approche macroscopique, consiste a considérer les deux objets
en interaction comme des milieux continus avec une réponse diélectrique a un champ électromagnétique.
Les forces de dispersion sont alors considérées comme des interactions mutuelles entre dipdles oscillant
a des fréquences données. Lorsque la distance de séparation devient plus grande qu’une distance limite
dépendant de la fréquence et de la vitesse de la lumiere, I’attraction tend a décroitre du fait que le temps
de propagation devient du méme ordre de grandeur que la période d’oscillation des dipdles (le champ
émis par un dipOle interagit avec un autre a différentes phases). Cet effet a été relevé par Casimir et Pol-
der [116] puis calculé par Lifshitz en utilisant la théorie quantique des champs [117]. Cette approche est
d’une grande complexité.

Un résumé des configurations les plus fréquentes est donné dans le tableau II.1 ci-dessous. Il fait
apparaitre une constante treés importante, la constante de Hamaker.

Géométrie Potentiel d’interaction Force de van der Waals Référence(s)
—-A R1R2 -A R1R2
h¢ h¢ W) = — Fld)=— 114,118,119
sphere / sphere @ 6d R; + R, @ 6d2R| + R, [ |
N -A —A
sphere / plan W(d) = od F(d) = o [114]
1/2 1/2
—AL RiR —AL R{R
cylindre; // cylindre,  W(d) = 12 F(d) = 12 [114, 118]
12V2a32 \R1 + R, 8V2a5/2 \Ri + R,
—A+VR|R —AVR(R
sphére / plan W(d) = T” F(d) = T” [118, 119]
W(d) -A F(d) -A
plan // plan 5 T Tl S Tl [114, 118, 119]

Tag. II.1 — Potentiels d’interaction et forces de van der Waals pour différentes géométries exprimés selon
la constante de Hamaker A,
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1.2 Constante de Hamaker

La constante de Hamaker dépend des matériaux et des conditions expérimentales. Elle est générale-
ment obtenue par 1’expérience mais peut aussi €tre calculée. Deux théories coexistent pour la détermina-
tion de son expression.

1. Selon Hamaker [120] et dans le cas de matériaux différents caractérisés par des densités molécu-
laires différentes p; et p;, la constante de Hamaker est donnée par :

A1y = 1*Cpip2 (IL.6)

A prend généralement des valeurs dans I’intervalle [0,4-4]107° J (quelques valeurs de constantes
peuvent étre trouvées dans les références suivantes [114, 121, 118, 122]). Cette méthode donne des
approximations correctes de la constante pour des matériaux faiblement polaires, puisqu’elle ne
prend en compte que I’effet de dispersion, et que celui-ci est obtenu par sommation des forces de
dispersion (hypotheése de sommation par paire). Dans le cas contraire, cette méthode sous estime
la valeur de la constante de Hamaker.

2. Lifshitz [117] a développé une théorie plus réaliste qui integre 1’influence des plus proches voisins
sur la paire d’atomes considérée. C’est pourquoi I’effet de retard des forces de dispersion est moins
perceptible. L’estimation de la constante de Hamaker est aussi plus complexe. Il est nécessaire de
connaitre les variations de la constante diélectrique complexe (€) des matériaux en présence dans
le systeme selon la fréquence (v). La constante de Hamaker entre deux matériaux 1 et 2 séparés
par un milieu 3 est donné par [114, 122] :

Apsy ~ %kBT (61 - 63)(62 - 63) . 3h f‘x’ (el(iv) - 63(iv)) (ez(iv) - 63(iv))dv (1L7)

et+al/\e+e dr J,, \a(@v) + &(iv) ]\ e@v) + &(iv)

Par conséquent la constante de Hamaker peut s’exprimer par :
€l — & ) (62 - 63) 3hv, (n7 - n3)(n3 — n3

+ -
8V2 \/(n% + n%) \/(n% + n%) [ \/(n% + n%) + \/(n% + n%)J
(IL.8)
avec kg la constante de Boltzmann (1,381 - 10723 J/K), T la température (K), v, la fréquence prin-
cipale d’absorption électronique (typiquement environ 3 - 10!% s71), ¢; la constante diélectrique du
milieu et n; son indice de réfraction. Cette expression complexe peut étre simplifiée pour des in-
teractions plus simples (par exemple 1-3-1 ou 1-1).

4 €1 + €3

3
Az ~ —kBT(
€ + €3

Parfois il est possible d’obtenir des valeurs approximatives de A en utilisant les « lois de combinai-
son », dérivées de I’expression introduite par MCLachlan en 1973 [123] : pour deux matériaux 1 et 2
interagissant dans le vide, A1 est calculée avec la constante de chaque matériau A;; selon :

Ay = \A11A2 (I1.9)

De la méme fagon, pour deux matériaux 1 et 2 agissant dans un milieu 3, A3 peut s’approcher par :

Az ~ (VAL = VA3) (VA2 - VA3) (IL.10)

Ces lois de combinaison donnent de bonnes approximations, sauf pour des milieux fortement pola-
risés (e assez grand) comme 1’eau. Dans ce cas les résultats de I’équation II.8 sont plus proches de la
valeur expérimentale.
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1.3 Interactions de van der Waals pour les nanotubes
1.3.1 Les systemes graphitiques

L’étude des forces de van der Waals agissant entre des tubes d’un méme fagot (bundle) ou entre
les différentes couches d’un nanotube multiparois (MWNT) est généralement obtenue en appliquant les
résultats trouvés a partir du graphite. Cette méthode est justifiée par le fait que les deux systémes sont
similaires a 1I’exception de leur géométrie. Pour le graphite, les interactions se font entre plans, formés
par des hexagones de Carbone sp?. Dans le cas des nanotubes, les interactions sont plus complexes du
fait de la géométrie 3D. Les calculs de van der Waals sont obtenus généralement en utilisant le potentiel
de Lennard—Jones.

La détermination expérimentale de 1’énergie d’interaction a I’équilibre entre les couches de graphite
est nécessaire pour valider les résultats théoriques. Dans la littérature, les résultats expérimentaux ne
sont pas importants. L’interaction entre deux couches de graphite est donnée par Girifalco er al. [124].
En utilisant la chaleur latente de mouillabilité, I’énergie mesurée est de 42,6 meV par atome. L’analyse
de I’expérience de Benedict et al. [125] sur la déformation d’un nanotube due seulement a son large
diametre, donne une valeur expérimentale de 352’5 meV par atome. Les expériences de désorption ther-
mique de molécules polyaromatiques sur un substrat de graphite pyrolitique (HOPG) [126] donnent une
nouvelle détermination des interactions entre les couches avec 61+5 meV par atome.

Alors qu’il existe peu de déterminations expérimentales, parfois non concluantes (31 a 61 meV), de
nombreuses études numériques sont apparues. Girifalco et al. [127] ont réalisé une comparaison des si-
mulations ab-initio et des potentiels empiriques, ils ont montré que les méthodes ab-initio sont inexactes
pour des distances plus larges que la distance d’équilibre.

Setton [128] propose des modeles simples en prenant en compte les plus proches voisins pour le
calcul de I’énergie d’interaction entre les plans de graphite et entre les couches d’'un MWNT en utilisant
le potentiel de Lennard—Jones. A cause de I’incertitude sur 1’énergie d’interaction entre les différentes
couches graphitiques, il est intéressant de montrer 1’influence du rayon et du nombre de couches sur
I’énergie. Il montre que I’énergie entre les couches d’un CNT approche celle des couches de graphite
lorsque le rayon et le nombre de couches augmentent.

Les interactions de van der Waals jouent un rdle important dans la cohésion, I’adhésion, la stabilité
de la structure, ainsi que les propriétés mécaniques et électriques des systémes graphitiques. Les effets
des forces de van der Waals sur la structure des nanotubes ont été étudiés expérimentalement par Hertel
et al. [129] en utilisant un AFM et numériquement en utilisant la mécanique continue, et des simulations
moléculaires.

1.3.2 Premiere approche analytique pour les nanotubes
L’énergie d’interaction par unité de longueur pour deux cylindres paralleles de rayon R, séparé d’une
distance d, est :

AL
Wewis = 5,573 VR avec A =n%C (IL11)

ol p est la densité atomique du cylindre et C la constante de London (voir paragraphe §1.1). Nous devons
déterminer la constante de Hamaker pour les nanotubes.
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1.3.3 Constante de Hamaker des nanotubes de carbone

Le nombre d’atomes par unité de longueur N est connu. La densité atomique p peut ainsi étre déduite :
N N

 27Rd  3+3a2d
La constante de London peut étre déterminée en utilisant les valeurs proposées par [130] (e = 2, 968

meV, o = 3,407A). Nous pouvons alors déduire C = 18,6¢eV - A®. La constante de Hamaker pour un
CNT est ainsi obtenue : Acyr =~ 3,7-10719 J.

(ou 112,29 nm™%) (I1.12)

Jol

1.3.4 Interactions entre tubes

La formule utilisée pour I’interaction entre deux cylindres paralleles ne peut pas étre utilisée directe-
ment car elle surestime 1’énergie (elle consideére aussi la contribution des atomes dans le tube). Avec des
considérations géométriques simples en utilisant I’hypothese d’additivité, la formule du tube peut étre
adaptée.

L’énergie d’interaction entre deux cylindres paralleles peut €tre obtenue en intégrant le potentiel
attractif deux fois sur le volume. Si Vi, V> et p1, > sont respectivement les volumes et les densités
atomiques des cylindres considérés, alors 1’énergie de van der Waals peut étre exprimée comme suit :

C
W= f f 7 p1p2—dV1dVs (IL.13)
Vi JV, r

Nous considérons ensuite deux cylindres paralleles de méme rayon R, séparés par une distance d, et
d’épaisseur . La notation suivante est utilisée :
I.

L= [of o)

énergie attractive pour deux tubes de rayon R, avec une épaisseur ¢, séparés par une distance d

eq. (IL13)

avec

.
I.

.
L’énergie d’interaction par unité de longueur entre deux cylindres paralleles [114], avec des rayons
R et R,, distants de d s’exprime selon :

A 1 RiR,
Weyi//(R1, Ry, d) = ———— 4/ 11.14

En utilisant la derniere notation, 1’énergie d’interaction entre deux tubes paralleles peut s’exprimer

R O Y
Lo S =011
L f _2Xf,+f. (IL15)

pour deux cylindres de rayon (R — t), distants de d + 2t

pour un cylindre de rayon (R — #) et un tube de rayon R, d’épaisseur ¢, distants de d + ¢
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qui nous aide pour écrire la formule pour deux tubes de rayon R, d’épaisseur ¢, distants de d :

Weyy/(R,d) = Weyy (R, R, d) =2 X Weyy/(R=1,R,d + 1) + Weyyy/(R—t,R—t,d + 2t)

A 1\/? 2 RR-1) 1 [R—1
32 N2 d+1)P32 N 2R—t  (d+1)3? 2

122

Cette formule a été confrontée a des résultats numériques obtenus avec le potentiel de Lennard-Jones
mais celle-ci ne reproduit pas I’interaction entre les tubes de maniere correcte. Elle propose des premiers
élements pour analyser I’importance des forces de van der Waals a distance.

1.4 Potentiel de Lennard-Jones

Le potentiel de Lennard—Jones [131] est souvent utilisé en simulation pour le calcul des énergies
de van der Waals parce qu’il décrit correctement les interactions atome—atome et la répulsion a courte
distance. Le potentiel 6—12 décrit par 1’équation I1.2 nous permet d’écrire un potentiel discret :

o 12 o 6
ij ij

avec :
o = distance de van der Waals pour laquelle I’énergie est nulle
€ = profondeur du puits de potentiel

Les différentes valeurs utilisées pour le calcul sont : € = 2,968 meV, o = 3,407 A [130].
L’expression de la force dérive du potentiel de Lennard—Jones selon :

3 7 13
Fy = %:_%((E) _2(2) ) (IL17)

8r,-j (oa rij I”,'j

L’énergie d’interaction entre deux tubes est obtenue par sommation des énergies d’interaction entre
tous les atomes du systéme (atomes du nanotube 1 et 2, respectivement CNT| et CNT») :

Went,-ent, = Z Z Wi; (11.18)

at! J
CNTy atCNTZ

Cette approche discrete est appliquée a deux cas différents : deux cylindres paralleles, et deux cy-
lindres croisés.

Cylindres paralleles. Dans un premier temps, un nanotube est construit a partir du couple (7, m) défi-
nissant son vecteur d’enroulement (et donc son diametre) et de sa longueur L au moyen d’un programme
simple sous Matlab. Ensuite, pour chaque couple (n,m) et L, un second nanotube est créé, identique
a une distance d. Le couple (n,m) d’entiers définit la géométrie et le type de nanotube [11, 13, 12]
(voir §3.1). Les expériences numériques ont été effectuées pour des tubes de longueur 10 < L < 150A,
5<n=m<35etl <d< 10A. La derniere équation I.18 est utilisée pour calculer la valeur de
I’énergie d’interaction entre les deux tubes paralleles.

La figure I1.1(a) montre 1’énergie d’interaction entre deux nanotubes de type armchair (n = m)
distants de 10A, pour différentes longueurs de tube. Elle montre la décroissance de I’énergie avec 1’aug-
mentation de la longueur et du rayon. Le méme comportement peut étre observé pour des tubes de type
zigzag (n,m = 0).
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Fic. II.1 — Energie d’interaction en fonction de la longueur des tubes pour deux nanotubes paralleles (a)
et croisés (b).

Cylindres croisés. Nous considérons la méme paire de nanotubes que précédemment, mais le second
subit une rotation de 90° apres la translation d’une distance d. Les expériences numériques ont été ef-
fectuées pour des tubes de longueur 10 < L < 150A,5 < n=m < 35,et 1 <d < 10A. La derniere
équation II.18 est utilisée pour calculer la valeur de I’énergie d’interaction entre les deux tubes paralleles.

Le méme comportement peut étre observé sur la figure I1.1(b), lorsque la longueur et le rayon du
tube augmentent, 1’énergie diminue.

Les temps de calculs sont proportionnels au nombre d’atomes total formant le systtme CNT;—CNT5.
Ils sont déja assez longs pour des nanotubes d’une centaine d’angstroms, et lorsqu’il s’agit d’utiliser des
nanotubes d’une dizaine de micrometres, ces temps explosent. Il n’apparait alors pas pertinent d’utiliser
ces formulations pour le développement d’un simulateur temps réel pour le calcul des efforts en ligne.
Elles sont alors remplacées par les formulations des efforts valables aux échelles microscopiques. Mais
elles restent valides si I’on veut étudier ces efforts dans un cadre ol le temps réel n’est pas indispensable.
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2 Force électrostatique

Les forces électrostatiques apparaissent selon deux cas précis [132] :
1. par I'interaction de Coulomb, lorsque des particules chargées sont en présence,
2. par interaction de Coulomb due a I’apparition de charges générées par triboélectrification.

Dans le cas d’une particule chargée interagissant avec une surface chargée, la force d’interaction
s’exprime par la loi de Coulomb. La surface crée un champ E = o/(2€¢p), ol o est la densité de charge
surfacique, € la densité diélectrique du milieu et € la permittivité de 1’air. La force électrostatique,
indépendante de la distance de séparation, s’exprime par :

F =qE (IL.19)

avec q la charge électrique. Pour des interactions entre particules chargées, la force d’interaction est égale
a:
_ 9192

" dreped?

avec d la distance séparant la charge et la surface. [133] exprime la charge maximale admissible par une
particule en fonction de son rayon R par :

(I1.20)

o =30x(100R)™** uC-m™2 (I1.21)

Lorsqu’une sphere de rayon R avec une charge uniforme g approche une surface non chargée, la force
d’interaction s’exprime, en utilisant la méthode de la particule image, par [134] :

_4a 1
" dre (R + d)?
11 existe différentes interactions selon la nature, conducteur ou isolant, des matériaux. Le contact
le plus maitrisé au niveau de sa formulation est I’interaction conducteur/conducteur. D’autres éléments
peuvent étre trouvés dans la thése d’Y. Rollot [122]. Pour cette classe de contact, le transfert de charges
entre la particule et la surface réduit la force d’adhésion [135]. Ainsi, quand deux matériaux conduc-
teurs différents sont mis en contact, un phénomene de transfert d’électrons se produit si la distance de
séparation est faible. Ce transfert amene les matériaux dans un équilibre thermodynamique qui tend a
égaliser leurs potentiels électrochimiques. La différence de potentiel entre les surfaces des matériaux 1
et 2, nommée potentiel de contact s’écrit sous la forme [136] :
(91 —¢2)

Vo= ——— (I1.23)
e

(I1.22)

avec ¢ et ¢, les fonctions de travail des deux surfaces. La charge acquise par chacun des matériaux est
déterminée par la condition suivante : a 1’équilibre, les niveaux de Fermi des deux matériaux coincident.

De nouvelles études apparaissent pour analyser I’'importance de ces forces dans le cadre d’interaction
conducteur pour des géométries complexes [137, 138, 139]. Dans notre cadre, que ce soit au niveau de
notre plate-forme ou de 1’environnement sous microscope électronique, nous essayerons de minimiser
ces forces. Le choix par exemple d’un préhenseur par effet thermique rentre dans ce cadre.
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3 Force capillaire

Les forces capillaires apparaissent selon deux modes : soit une goutte de liquide est posée entre deux
solides en contact, soit un pont capillaire apparait a partir de I’humidité ambiante. En effet, lorsque I’en-
vironnement dans lequel s’effectue la manipulation possede un degré d’hygrométrie supérieur a 5%, un
phénomene de condensation de la vapeur apparait. Cette remarque est encore plus pertinente a 1’échelle
nanoscopique.

Un certain nombre de travaux relatifs aux forces capillaires existent. Ainsi, 1’obtention de la force
est évaluée en se servant de la somme des énergies de surface entre 1’objet, le liquide et le substrat, puis
en dérivant I’énergie totale obtenue. Une méthode directe consiste a utiliser la géométrie du ménisque
obtenue a partir de la résolution numérique des équations de Laplace. Cette force peut étre approchée
en utilisant des profils de ménisques simples (cercle, paraboles) comme présentés par Lambert et Del-
chambre [140].

Dans cette partie, nous clarifions différents modeles présentés dans [141, 142, 143], en montrant
que la force capillaire obtenue par dérivation de I’énergie interfaciale est exactement égale a la somme
de deux termes : le terme de Laplace et celui provenant de la tension de surface. Cette analyse est ap-
puyée par des arguments qualitatifs (section 3.1) présentant les analogies et différences entre les deux
cas étudiés : les interactions prisme/plan et cylindre/plan. Une preuve analytique de I’équivalence entre
la méthode énergétique et la méthode de Laplace est donnée pour la géométrie prisme/plan (section 3.2).
Fort de cette équivalence, I’'une ou I’autre des méthodes peut tre utilisée pour obtenir la force capillaire
pour la géométrie cylindre/plan (section 3.3). C’est ce dernier cas qui nous intéresse pour notre problé-
matique de manipulation. Ainsi pour &tre capable d’appréhender les forces mises en jeu par un nanotube
sur un substrat dans un environnement ambiant, il a fallu proposer une formulation nouvelle de I’interac-
tion capillaire cylindre/plan a partir d’'une analyse et d’'une compréhension globale des phénomenes mis
en jeu.

3.1 Cylindre/Prisme : analogies et différences

3.1.1 Forme du ménisque

Considérons la figure I1.2 pour une interaction capillaire entre un prisme et un plan. 8; et 8, sont
les angles de contact entre le liquide et, respectivement, le plan et le prisme (ou le cylindre). z est la
distance entre 1’objet et le plan, ¢ représente 1’angle d’ouverture du prisme et I’angle d’immersion pour
le cylindre (figure I1.4). & est la hauteur d’immersion. « est la somme des deux angles ¢ et 6. x; et x,
sont les positions de la ligne de contact avec le liquide.

Les deux modeles d’interaction présentés ci-apres sont basés sur des simplifications de 1’équation de

Laplace donnant la différence de pression a I’interface liquide—vapeur p;, — p,,; comme fonction de la
tension de surface y et de la courbure du ménisque H [118] :

2yH = pin = Pour (I1.24)

Cette derniere peut étre réécrite comme :
( ! + ! )= (I1.25)
Y R R, = Pin — Pout .

ou (Ril + Riz) représente le double de la courbure moyenne H.
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O(x0, o)

I T X

Fic. I1.2 — Interaction prisme/plan : Notations 2D

Comme le prisme et le cylindre sont définis selon I’axe Z perpendiculaire a Ixy, la courbure du
ménisque dans cette direction est nulle et I’équation de Laplace devient :

’/

X _Ap

- (I1.26)
(1+x2)?2 7

ou le membre de gauche représente la courbure du ménisque dans le plan Oxy (avec [ | = %]). Le
second terme est présumé constant (i.e. expression du nombre de Bond < 1) et cette équation peut &tre
intégrée deux fois par rapport a y, pour trouver 1’expression de la forme de ménisque dans le plan Oyy.

Un moyen simple de comprendre la forme du ménisque est basé sur le fait qu’une courbe de courbure
constante est un cercle dont le rayon sera noté p. Les coordonnées de son centre sont (xg, yp), €t son

équation est donnée par :
X = X0 = P2 = (o — y)? (1.27)

On peut déduire de la figure I1.2 que :

z+h
= -—- 11.28
P cosf| + cosa ( )
Yo = pcosb (I1.29)
Xo = XxXp+(=yo+z+htana (I1.30)

Nous pouvons noter que dans les équations 11.28-11.30, A, 61, a sont donnés.

_h
B tan ¢

X2 (IL.31)
ou ¢ est donné et i doit étre déterminé a partir d’un volume de liquide V connu (voir 1’équation I1.39).
Pour résumer, en utilisant I’hypotheése d’un ménisque circulaire, 1’équation 11.26 peut étre simplifiée
selon : LA
~=2P (IL.32)
P Y

Nous pouvons noter que cette expression simplifiée est exacte dans le cas de I’interaction prismatique, et
peut étre utilisée comme une approximation dans le cas de I’interaction sphere/plan lorsque le rayon de
courbure p est plus petit que p’ = min(x) ce qui est le cas pour des distances z petites.
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3.1.2 Volume de liquide

Comme décrit précédemment, le volume de liquide V est utilisé pour obtenir (i) la hauteur d’immer-
sion & dans le cas du prisme et (if) I’angle d’immersion ¢ dans le cas du cylindre. Dans les deux cas ce
volume V peut s’écrire comme :

Z+h )
vV = 2Lf x(y)dy — V' (I1.33)
0

ot x(y) est donné par 1’équation I11.27, L représente la longueur de I’objet et v/ est remplacé par v"" le
volume du prisme ou v le volume du cylindre a retirer (') :

Vo= Lxh (11.34)
el LR*(¢ — cs ¢) (IL.35)

14

L’équation I1.33 peut €tre réécrite sous la forme de I’équation 11.36 ce qui implique I’évaluation de
I’intégrale notée I dans 1’équation. 11.37 :

Z+h .
2L f [XO — \P* = 0o~ y)z] dy —v'
0
) z+h
2Lxo(z+h) — V' — 2Lf NP2 = (v = y0)*dy (11.36)
0

en utilisant la substitution u =y — yy,

—yo+z+h
I = f \P? — u? du

Yo

Vv

—yo+z+h

2
[%asing + g Jo? - uZ] (1137)

=)0

Puis les équations I1.28 et 11.29 permettent de réécrire I’équation I1.37 :

2
I = %(n—a—@l +esa+cs b)) (I1.38)

et par conséquence le volume V :
V = 2Lxo(z+h) -V —Lp*(m—a—60) +csa+cs 6)) (11.39)

En connaissant I’expression de xy dans I’équation I1.30 et le volume approprié v/, 1’expression du volume
de liquide (équation I1.34 ou I1.35) peut maintenant étre déduite de I’équation précédente.

Ies x = cos(x) sin(x) nous utiliserons la notation suivante dans le document



3. Force capillaire 45

3.2 Cas d’école : interaction Prisme/Plan

Nous présentons dans la suite la mise en application des deux approches évoquées précédemment,
I’approche de Laplace et la méthode énergétique en utilisant les résultats géométriques du paragraphe §3.1.
3.2.1 Approche de Laplace

En utilisant I’équation I1.39 et les parameétres du prisme, 1’expression du volume V devient :

2

h h
V = 27— + L—— + L(z+ h)* 11.40
Ztan¢+ tan¢+ @+ hyu ( )

csa+2sinacosf —m+a+6; —cs b

avec =
(cos 61 + cos @)?

L’équation précédente peut étre posée sous la forme d’une équation du second degré en / dont les
solutions positives nous donnent la hauteur d’immersion :

2 \%
2u-Y
W+ 2hz + 1” L_p (1L.41)
tan¢+'u
2 )4
Z —_——
h=—7+ |22 - 1” L (11.42)
tan¢+'u

La force capillaire peut s’écrire comme la somme d’un terme dépendant de la différence de pression
de Laplace Ap et d’un terme dépendant de la tension de surface (appelé tension term) :

F = 2x1LAp+2Lysin#; (I1.43)
= 2(xp—yotan 6?1)LZ + 2Ly sin 6,
0

h
= 2( +psina—psin91)Lz+2Lysin91
tan ¢ P

h
= 2Ly( + sina — sin 61) + 2Ly sin 6,
ptang

h 0
F o= 2Ly( (COS tl +;°S“)+sina) (I1.44)
an

3.2.2 Approche énergétique

La méthode énergétique est basée sur la dérivation de 1’énergie interfaciale totale W donnée par :

W=yZ+ Y ALyhy + > Al vh +C (1L45)
pr.pl pr.pl

ou vy est la tension de surface, X est la surface liquide-vapeur, Afw (Ag 1) est la surface solide-vapeur
(solide-liquide) du solide i, ¥, (¥ ) est I'énergie interfaciale solide-vapeur (solide-liquide) et C est une
constante arbitraire.
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Pour I'interaction prisme/plan, les différentes surfaces sont précisées sur la figure I1.3 et données par :
« .

Y

T = 2p(n—a-6)L (IL46)
h

AP = 2L 11.47

SL sin ¢ {L47

" AP = 2xL (11.48)

K-h

AP = 2L 11.49

sV sin ¢ (IL.49)

AL = 20— x)L (IL.50)

Fig. 11.3 — Interaction prisme/plan : surfaces
d’interaction

K et r dans les équations 11.49 et I1.50 représentent des distances arbitraires permettant de calculer
les surfaces d’interaction. En utilisant I’équation de Young-Dupré, les énergies interfaciales peuvent étre
remplacées par les angles de contact (voir figure I1.2) et les tensions de surface selon :

Yiy =7k, = ycos6; (IL51)

L’ expression de I’énergie interfaciale totale (équation 11.45) peut s’écrire comme suit :

h pr pr pl pl H pr pl
W= 2L(®(7SL - ySV) + xl(?’SL - 75\/) +tpr—a—-0)y|+ 2Lm'}/§v + 2rL7§v
c
(I1.52)
Cette équation peut se réécrire en utilisant I’équation I1.51, comme :
h
W = 2Ly|—— ¢cos92—x100391+p(7r—a—91) +C (I1.53)
sin
en utilisant x; = xp— yptan6 (I1.54)
+h 0 0
W= |—28 r—a—6, —sinacosf +cs ;) —h| 2L 4 22000, (IL55)
cos f) + cosa tan ¢ sin ¢
0 0
W= 2Ly|(z+ mB - n[ 22 4 £ (I56)
tan ¢ sin ¢

m—a—0; —sinacosf; +cs b

avec B =
cos b + cosa
Pour obtenir la force capillaire, I’expression I1.56 est dérivée selon z. Comme le terme noté C est
constant, sa dérivée est nulle. La variation de la hauteur d’immersion % en fonction de z peut étre déduite
en assumant que le volume reste constant (% = 0) a partir de I’équation 11.42 :

a2 1 (IL57)
dz z+h1l+utang
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Soit I’expression de la dérivé de W selon z en utilisant la dérivée de i (voir I’équation 11.57) :

aw _ o] o8 6, | cos 6, z cosf; cos 02) 1 ] (IL58)

+ j— j—
dz Y tan ¢ sing z+h tan ¢ sing | 1+ utang
Et finalement, I’expression de la force capillaire F' est donnée par :

aw
F = ——— (I1.59)
dz

3.2.3 Equivalence des deux méthodes

Afin de montrer 1’équivalence entre les deux méthodes, les équations I1.44 et I1.59 se doivent d’&tre
égales. Dans I’équation I1.58 (méthode énergetique), le terme facteur de —; peut €tre exprimé comme :

_costy _ cosb 1 _ _Cosf +cosa (I1.60)
tang  sing ) 1 +putang tan¢
L’équation I1.58 peut se réécrire comme
I dW _cos§  cosy  z cosé+cosa (IL61)

— = +
2Ly dz tan ¢ sing z+h tan ¢

En soustrayant et ajoutant sin « a la derniére équation, I’expression de la force peut étre obtenue :

1 dw  h o +
- (Cosl COSQ)+sina/ (IL62)

m dz  h+z tan ¢
Pour I’interaction prisme/plan, les deux méthodes sont identiques (la preuve analytique en est donnée
en annexe A), nous pouvons le montrer également numériquement pour 1’interaction cylindre/plan.
3.3 Casréel : interaction Cylindre/Plan
3.3.1 Approche de Laplace

En utilisant I’équation du volume I1.39 et les parametres du cylindre (voir figure I1.4), une expression
mathématique similaire a 1’équation 11.40 peut étre trouvée entre V et h.

Malheureusement, / ne peut pas étre trouvé analytiquement?® et un algorithme numérique a été im-
plementé pour calculer la valeur de I’angle d’immersion ¢.

L expression de la force capillaire est déduite de la relation 11.43 et est donnée par :

cos 6y + cosa

F=2L (R—
M ¥ RO = cos )

sin ¢ + sin a) (I1.63)

2C’est la raison pour laquelle la relation a été étudiée, car elle posséde une expression analytique dans le cas de I’interaction
prisme/plan.
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h = R(1—cos¢)
Ty = Rsin¢

h K R P

Fic. I1.4 — Interaction cylindre/plan : Notations 2D

3.3.2 Equivalence numérique

En appliquant la méthode énergétique, une expression de I’énergie W similaire a I’équation I1.56 est
obtenue. Mais maintenant 1’angle de remplissage ¢ dépend du volume V et de la distance de séparation
z, et doit étre extrait de maniere numérique.

L’algorithme présenté en figure I1.5 (a) calcule, pour un jeu de parametres donné, I’angle ¢ et I’éner-
gie W. La force capillaire peut ensuite étre déduite en utilisant la dérivée de I’énergie W.

01 = 55% 0y = 15°%V/L3 =4-107°

Choix des paramétres Lar
’ Laplace approach
Ra La Vs 917 92a Z, Vv x Energetical approach
13F X
¢(z,V) PR EI
N X
~ X
% XX
oy LIf *
W(6,2) S,
2+Az i S5
>
Calcul %
W((b? z+ Az) - W(¢v Z) “’92 4 é 8 1‘0‘
Az 2L <1078
(a) Algorithme d’évaluation de la (b) Equivalence numérique entre ’approche énergé-
force capillaire par I’approche éner- tique et la méthode de Laplace : force capillaire adi-
gétique mentionnelle en fonction du ratio adimentionnel z/L

Fic. I1.5 — Equivalence de I’approche énergétique et de la méthode de Laplace

Dans un premier temps, un jeu de parametres est choisi dépendant des matériaux utilisés : rayon R
et longueur L du cylindre, angles de contact entre le cylindre, le liquide et le plan 6; et 8,, la tension de
surface du liquide v, la distance de séparation z et le volume du ménisque V. Le but est de déterminer la
force a partir de 1’énergie par I’expression de la dérivée :

W(p,z+ Az) — W(¢,2)
Az
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L’angle de remplissage ¢ doit d’abord étre déterminé, puis 1’énergie d’interaction pour une distance z
donnée, la distance est alors incrémentée de Az et le calcul recommencé pour ces nouveaux parametres.
La force est ainsi déduite par I’expression précédente.

Les deux approches, énergétique et celle basée sur 1’équation de Laplace, sont comparées en fi-
gure I1.5 (b) en tracant la force capillaire normalisée F' = F//2Ly en fonction du ratio z/L.

La figure montre une nouvelle fois 1’équivalence des deux modeles. Comme 1’approche de Laplace
est plus simple d’emploi du fait de sa formulation analytique, I’expression I1.63 sera utilisée dans la suite
du document et pour évaluer les forces capillaires en connaissant le degré d’hygrométrie.

3.3.3 Résultats numériques

Dans les figures 11.6(a)—(c), la force capillaire normalisée F = F/2Ly est exprimée en utilisant des
nombres adimensionnels : 8y, 6», V/L?, z/L and R/L, puis elle est tracée en fonction du ratio z/L lui aussi
sans dimension.

La figure (a) montre les variations de la force F en fonction du ratio V/L?. La force capillaire F
augmente lorsque le volume V et la distance de séparation z diminuent. Pour des valeurs élevées du ratio
z/L et du ratio V/L3, 1a force F converge vers 1.

La figure (b) montre les variations de la force F en fonction des angles de contact 6;=60,(= 6;). Pour
un ratio z/L plus grand que 1, la force F semble demeurer constante quelles que soient les valeurs de 6y, 2
F ~ 1. Pour des valeurs faibles de 6y, la force diminue lentement lorsque z/L diminue. Quand les valeurs
de 6, augmentent et que le ratio z/L diminue, la force F diminue rapidement jusqu’au ratio z/L = 1, puis

lentement apres ce ratio.

La figure (c) montre les variations de la force F en fonction du ratio R/L. Nous observons un com-
portement différent pour un ratio z/L=1, lorsque nous nous rapprochons du ratio z/L=1 (par valeurs
supérieures), la force capillaire augmente jusqu’a passer par un maximum, apres ce pic, la force décroit
pour devenir constante lorsque la distance de séparation diminue. La valeur de ce pic augmente lorsque
le ratio R/L diminue.
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01 = 92 = 550; R/L =102

7 r
V/L?=10"°
6l V/L?=107°
— V/I*=10"*
— V/L* =10°
5r — V/L? = 10"
?\
= a4t
N
~
I
S
2 b
1t > e ~
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
105 1074 1073 1072 107! 100
z/L
@ F = f(z/L.V/L?)
V/L*=10%R/L =102
2 r
01 = 02 =0°
— 091 = 92 = 90°
15t

Fap/2L~y

-0.5
10-6 10~4 1072 10° 102
z/L
(b) F=f@z/L,0, =6,)
(91 = 62 = 550; V/L3 = 100
1.6
R/L=10"*
14l — R/L=10°
1.2+
?\
~ 1t
(@]
~
j=9
LL.S 0.8
0.6
0.4F
0.2 . - . 3
10~ 104 102 100 10?

z/L
(¢c) F = f(z/L,R/L)

Fic. I1.6 — Interaction cylindre/plan : Abaques des forces capillaires
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3.4 Validation expérimentale

Apres avoir démontré 1’équivalence des formulations, nons nous intéressons a 1’analyse expéri-
mentale adimensionnelle pour valider notre approche. Cette partie présente les résultats obtenus pour
quelques combinaisons cylindre-composant-liquide a 1’échelle millimétrique.

3.4.1 Description du banc expérimental

Le banc de mesure consiste simplement a mesurer la force et la déflexion d’une lame en utilisant un
capteur de déplacement sans contact par I’intermédiaire d’un systeme laser/photodiode. Le systéme est
présenté en figure (a) et est décrit en détails dans [144]. Les expériences mettent en jeu divers cylindres
de différents diametres, ceux-ci sont attachés a un porte-outil mobile (angle de rotation et translation
selon I’axe perpendiculaire a la poutre).

(a) Dispositif de mesure des forces capillaires a (b) Mesure des angles de contact.
I’échelle millimétrique.

Fic. I1.7 — Banc d’essais et mesure d’angles de contacts.

3.4.2 Expériences comme entrées du modele

Angles de contact statique. Comme les angles de contact ; constituent les entrées du modele, il est
nécessaire de les mesurer pour différentes combinaisons de liquides—solides. Pour chaque configuration,
le ménisque a été€ imagé 5 fois pour les angles de contact en phase avance et retrait (figure I11.7(b)). Ces
angles sont mesurés 3 ou 4 fois. Cette expérience a été réalisée a une vitesse presque nulle (quelques
pums ™).

Les résultats sont présentés dans le tableau II.2 ou le liquide I est de I’eau (y = 72mN/m) et le
liquide II de I’huile de silicon (R47V50, y = 20,8 mN/m). Les deux composants testés sont de 1’acier
(St) et du silicum (Si). Les objets sont deux cylindres d’acier (GC-St-0x) de 2 et 3 mm de diametre avec
une longueur de 11,9 mm. Les angles mesurés ont ét¢ moyennés (64 et Og) et leurs déviations standards
calculées (og, et o)

Volume de liquide. Le volume de liquide est calibré au moyen d’une pipette manuelle dispensant un
volume de 0,1 a 2,5uL par pas de 2nL ou estimé en surimposant le ménisque simulé sur la forme du
ménisque expérimental (voir la figure 11.8(a)). Le volume V, dépendant de ¢ et z, peut étre calculé avec
une expression similaire a I1.40 comme décrit dans la section 3.3.2.
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Liquide Solide 04 Or Oo, Oy
) O 0 ©
H,O () St 936 62.1 7.1 3
H,O0 (I) Si 554 282 125 3
H,O 1) GC-St-0x 86.7 55 38 10
Oil (II) St 26 167 32 29
Oil (IT) Si 29 178 7.6 3.7
Oil II) GC-St-0x 218 173 48 34

Tas. I1.2 — Angles de contact (avance et retrait)

La figure (b) présente une vue de profil d’un ménisque d’huile de silicone de 0.5uL obtenu entre un
cylindre d’acier et une lame de Silicium. Pour cette configuration, le ménisque se situe le long de 1’axe
comme attendu dans le modele.

S - Ménisq
Simulation du profil enisque

(a) Mesure des volumes a partir d’'une photo de ménisque (b) Ménisque le long de I’axe du cylindre

Fig. I1.8 — Vue de profil (a) et vue latérale (b) du ménisque

3.4.3 Force au contact

Cette section présente bricvement une courbe de force au contact obtenue lorsque la distance entre le
cylindre et le composant est égale a zéro (z = 0). La figure I11.9 montre la force F en fonction du volume
V, le modele est en accord pour les petits diametres et pour les larges volumes de liquide.

%103 Force au contactz(= 0)

— Simulationg = 2mm
— Simulationg = 3mm

Feap [N]

L L O L L L J
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3
vV [m3] x10°°

Fic. 11.9 — Force au contact pour GC-Si-0x avec de I’huile de silicone, points expérimentaux pour V =
0.5uL (2), V = 1.25uL (0), V = 2uL (+)
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3.4.4 Courbes de force selon la distance

Cette section présente des simulations et résultats expérimentaux pour des courbes de force-distance
réalisées avec une distance z différente de zéro. La figure (a) présente la force capillaire F tracée en
fonction de cette distance z. La force est exercée sur un cylindre de 2mm de diametre sur un composant
en silicium pour différents volumes d’huile de silicone.

Simulation d’une courbe Force—distance Courbe de Force—distance expentale

0.015; V = 10uL (1)
—V=05uL V =10uL (2)
— VvV =1251L a5l V=20uL (1) |
— V=2uL : O V=20uL(2)
+ V=30l
__ 001} . 3PN
g —'% 2.5F
L Ty
0.005¢ 27
1.5t
0 : : : : : 1 : : : :
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Distance dedaparation [m] x10° z[mm]
(a) Courbe de force-distance pour la configuration GC- (b) Courbes de Force-distance.

Si-0, avec I’huile de silicone.
FiG. I1.10 — Courbe de force—distance, simulation (a) et expérience (b)

L’augmentation de la distance de séparation entre le cylindre et le composant fait décroitre la force.
Cette remarque signifie que I’effet d’adhésion da aux forces capillaires peut étre réduit ou supprimé en
augmentant cette distance.

La figure (b) présente les courbes de force-distance expérimentales réalisées avec un cylindre en
aluminium de 15mm de diameétre sur une lame de silicium pour différents volumes d’huile de silicone :
10uL (&), 20uL (0), and 30uL (+). Deux jeux de données sont présentés pour un volume de 10 et 20uL
présentant une bonne reproductibilité de la mesure de la force capillaire. Nous pouvons noter que la force
au contact pour z = 0 décroit lorsque le volume de liquide augmente. La force capillaire augmente quand
le volume V et la distance de séparation z diminue.

Nous remarquons que la simulation tend vers I’infini lorsque la distance de séparation tend vers
z€ro, ce cas n’est pas pris en compte dans la simulation, alors qu’il est nettement visible dans la courbe
expérimentale présentée en figure (b). Pour des distances de séparation non nulles, le modele développé
représente une bonne approximation de la force réelle, compte tenu des hypotheses utilisées (ménisque
situé le long du cylindre.

3.5 Conclusion

Il a été démontré qu’en utilisant une interaction simple prisme/plan, 1I’approche de Laplace et 1’ap-
proche énergétique sont équivalentes pour évaluer la force capillaire. Ce résultat est utilisé pour dé-
montrer numériquement la méme équivalence dans le cas d’une interaction cylindre/plan. L’évaluation
analytique de cette force est effectuée a 1’échelle millimétrique a partir d’une analyse adimensionnelle.
Cette formulation peut étre utilisée pour décrire les interactions entre un nanotube/nanofil et une surface
recouverte d’une pellicule de liquide.



54 I Etude des phénomeénes micro/nanophysiques

4 Force de Pull-off

Lorsqu’un objet est en contact avec un substrat, ses caractéristiques intrinseques doivent étre connues
pour estimer la force nécessaire, appelée force de Pull-off, pour détacher I’objet du contact. Il existe de
nombreuses théories pour estimer cette force dans le cadre de I’interaction entre un plan et une sphere
(théories de Hertz, JKR, DMT). On pourra se référer a Maugis [145] pour plus détails sur cette problé-
matique.

Ici, nous nous intéressons a I’estimation de cette force dans le cadre d’une interaction entre un cy-
lindre et un plan. L’ objectif est I’utilisation de cette formulation pour estimer les forces de serrage pour
par exemple saisir un nanotube de carbone.

4.1 Formulation du probleme

Cette approche est basée sur une méthode énergétique et s’ inspire des travaux de Barquins et al. [146].
Nous examinons la force d’adhésion entre un cylindre rigide et un demi-plan élastique. Le cylindre est
supposé long et rigide, avec un poids W, de rayon R et de longueur /, en contact avec la surface plane et
réguliere d’un solide élastique, caractérisé par son module de Young E et son coefficient de Poisson v.
Soumis a une force P appliquée par unité de longueur, P = W/L, a partir de la théorie de Hertz[147, 148]
pour le contact, nous pouvons définir la demi-longueur du contact by comme :

1

(4PR(1 - v2))2

by =|——
nE

Cependant comme Johnson et al. [149] I’ont montré, en 1971 pour des spheres en contact, les calculs de
Hertz ne prennent pas en compte les forces attractives intermoléculaires. Celles-ci contribuent a augmen-
ter la surface du contact, la demi-longueur b du contact avec le cylindre est alors plus grande que celle
proposée par la théorie de Hertz by.

(IL.64)

Nous assumons que la taille actuelle de b résulte de 1’action d’une pression apparente de Hertz P; > P
en I’absence des effets de I’énergie de surface. Sa valeur peut étre exprimée par une équation similaire a
I’équation précédente :

I NE
b:(M) (IL65)

nE

Ensuite, pour une longueur constante, nous pouvons diminuer la pression par unité de longueur de la
valeur fictive P; a la valeur actuelle P en augmentant 1’énergie de surface. Cette procédure crée une ten-
sion normale aux bords de la surface de contact, similaire a celle provoquée par le déplacement vertical
d’un poinc¢on de forme rectangulaire, avec la méme longueur / que le cylindre, et une largeur égale a 2b.
Evidemment, la procédure précédente assume que le degré d’indentation de la surface, par le cylindre
rigide, est faible c’est a dire que la largeur de la surface de contact est trés petite par rapport a la longueur
du cylindre.

La force P est reliée a la demi-largeur de contact par la derniere équation :

nEb?
Pl=—- 11.66
"7 4R(1 - v?) (11.60)
A I’équilibre, la pression P, appliquée par unité de longueur peut s’exprimer selon :
1
Eb? 2nEbw \?
== - (== (IL67)
4R(1—v2) (1 -v?)
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ou w est I’énergie d’adhésion de Dupré, déterminée a partir des énergies de surfaces y; et y, et de
I’énergie a I’interface 1, des solides 1 et 2 en contact selon :

w=y1+y2-Y12 (I1.68)

Pour un contact entre un cylindre rigide et un demi-plan élastique, la force d’adhésion P, par unité
de longueur ou force de Pull-off est égale a :

P.=-— _mEW’R
16(1 —v2)

1
3
) = _3p, (I1.69)

et la demi-largeur de la surface de contact correspondante b, lors de I’équilibre final :

(I1.70)

b - 2wR2(1 —v?) 3
“ nE

Par conséquent, un cylindre rigide, pour lequel le poids par unité de longueur est plus petit que la
valeur absolue de P, reste a 1’équilibre en contact avec un plan élastique a cause des effets de I’énergie
de surface.

4.2 Equations d’équilibre adimensionnelles

En utilisant les formes normalisées des force et longueur :

- P - b
P= —— et b= | (IL.71)
nEw’R \? 2WwRA(1 —v9)\?
16(1 —v?) nE
La relation a I’équilibre s’écrit simplement comme :
] -1
P=b —4b* (I1.72)
Tandis que I’équation déduite de la théorie de Hertz peut s’écrire comme :
- =2
P=5> (I1.73)

Par exemple, nous pouvons déterminer I’énergie de Dupré, w, a partir de I’expression de b, en fixant
le couple (b., R). L’expression de w est alors donnée par :

F(besR) nEb; (11.74)
w= WR) = ———- .
‘ 2R%2(1 —v?)
Cette expression peut étre introduite dans 1’expression de la force de Pull-off P, :
P. = g1(w,R) = g2(bc, R) (I1.75)
oll 1
ER Ep: ) ED?
.= — T . TEDe = — ﬂ—ﬂ (I11.76)
16(1 —v?) \2R%(1 —v?) 4R(1 —v?)
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Fig. II.11 — Demi-largeur de la surface de contact a 1’équilibre entre un cylindre rigide et la surface ré-
guliere d’un solide élastique comme fonction de la force par unité de longueur, en coordonnées réduites.
Pour comparaison la courbe de Hertz classique est donnée.
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Fic. I1.12 — Force de Pull-off par unité de longueur pour un nanotube de Carbone (CNT) de rayon R égal
a 100 nm pour différentes demi-largeurs de contact. Egwyyr = 1 - 10° MPa et Eywnr = 1,28 - 10° MPa

L’énergie de Dupré w peut aussi étre obtenue a partir de la constante de Hamaker, par exemple, pour
I’interaction entre un nanotube et une surface de Silicium :

W=y +y2—yi2= 72 avec  A=2,1-107ly (I1.77)

En utilisant les constantes de Hamaker des Nanotubes de Carbone et de la surface de Silicium, les éner-
gies de surface ycnr €t ys; peuvent s’exprimer comme :
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Acnt 3,7-100°J yenr = 176 mN/m
Asi = 258-1002] yg; = 123mN/m
L’énergie d’adhésion peut étre approchée par :

Wsi—cNT = V¥si-Yent = 294-107° N/m (11.78)

La demi-largeur b, de la surface du contact peut étre alors déduite pour un rayon donné :

1
2wsi—entRZ(1 = vH)\?
_[2wsi-enTR* (1 — v )) (11.79)

b. =
¢ nE

Et la force de Pull-off par unité de longueur peut étre déduite de 1’équation précédente.

-0.05

— SWNT

-0.1

-0.15

'
=]
Do

n

-0.25

'
=]
w

> -0.35

o
g;
T

-0.45

Force de Pull-off P. par unité de longueur [nN/nm)|

-0.5 1

—0.55 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ]
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1

Rayon du nanotube de carbone R [m] x1077

Fic. I.13 — Force de Pull-off par unité de longueur P, en fonction du rayon R pour les deux types de
nanotubes de carbone SWNT et MWNT

Deux méthodes sont employées pour trouver la force de Pull-off. La premiere est basée sur la demi-
largeur de la surface du contact entre un cylindre et un plan. La seconde est basée sur le calcul de la
constante de Hamaker, pour trouver le travail d’adhésion. Elle permet une utilisation simple dans le
cadre de simulations de tAches de manipulations. L’intérét de connaitre la force de Pull-off d’un cylindre
attaché a une surface est que 1’on peut avoir une idée de la force nécessaire pour le détacher du substrat
et par conséquent dimensionner le préhenseur pour développer la force requise.

4.3 Validation expérimentale

Nous avons essayé de valider ces résultats sur un AFM a partir d’un partenariat avec le LAB ou Labo-
ratoire d’ Automatique de Besancon (devenu le Département Automatique et Systeémes Micro-Mécatroniques
(AS2M)). Les expériences ont été réalisées sur des amas de nanotubes et ne sont pas concluantes pour
valider notre approche.
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La figure suivante II.14(b) représente une courbe d’approche—retrait réalisée sur un amas de nano-
tubes II.14(a). Nous observons de nombreux décrochements qui semblent étre des forces de Pull-off
successives. Ce comportement est peut étre dii aux décrochements des nanotubes accrochés a la pointe
de la poutre AFM.
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(a) Courbe d’approche—retrait réalisée sur un amas de (b) Poutre AFM en contact avec un
Nanotubes amas de Nanotubes de Carbone

Fig. I1.14 — Expériences réalisées sur un amas de nanotubes

Les quelques expériences menées sur les amas de nanotubes (figure (b)) ne nous donnent pas de
résultats concluants.

5 Conclusion

Ce chapitre est consacré a la description des différents phénomenes agissant a I’échelle micro/na-
noscopique et présente les forces a distance et les forces de contact. Les modeles issus de la littérature
sont abordés. Ceux-ci supposent des caractéristiques quasi idéales, ou du moins parfaitement définies
tant au niveau des surfaces que des conditions ambiantes.

En premier lieu, les forces de van der Waals sont abordées, et I’'importance de la constante de Ha-
maker soulevée. Ce parametre n’est pas forcément connu pour les matériaux comme les nanotubes de
carbone dont il existe une grande variété. Cette valeur revét une importance capitale pour le calcul des
forces de van der Waals. Ainsi une valeur de cette constante est proposée et calculée de facon empirique
et les interactions de van der Waals peuvent étre estimées.

Des la présence d’une pellicule de liquide a la surface d’un matériau, les forces capillaires appa-
raissent et son étude est alors indispensable. Comme c’est le cas lors d’expériences en milieu ambiant,
cette mince pellicule est due a la condensation. Un modele d’interaction adimentionnel a été développé
spécifiquement pour la géométrie cylindrique pouvant ainsi tre utilisé pour représenter 1’ interaction d’un
nanotube et d’une surface.

Il est présomptueux et illusoire de vouloir définir avec exactitude la valeur des forces d’adhésion
qui s’appliquent a chaque contact lors d’une opération complexe de manipulation. Mais ces modeles
permettent de mieux comprendre 1’influence de divers parametres sur la préhension d’objets micro et na-
noscopiques. Ils seront exploités pour définir des stratégies de manipulation en environnement ambiant
ou pour des outils de réalité augmentée associée a la tache de manipulation sous microscope électro-
nique.



Chapitre 111

Synthese d’une plate-forme hybride de
caractérisation et de manipulation

Le propos de ce chapitre est de montrer les différentes étapes de la conception de la plate-forme
dédiée a la manipulation d’objets de taille submicronique et nanoscopique. Différents objectifs étaient
recherchés au travers de cette plate-forme :

— proposer de nouvelles méthodes de caractérisation physique, comme par exemple, la mesure de
masses et/ou de positions de divers objets, ou la mesure de la raideur en torsion des poutres utili-
sées, ou encore I’étalonnage du systeme de mesure,

— proposer des méthodes originales de manipulation sous microscope optique a partir des résultats
déja acquis dans le domaine de la manipulation controlée par adhésion,

— explorer de nouvelles pistes de manipulation pour des objets de taille inférieure a la limite optique,

— utiliser cette plate-forme pour étalonner les différents systeémes haptiques dans le cadre du projet
déja présenté NanoRAC.

Pour atteindre ces objectifs, nous nous sommes intéressés a définir une nouvelle plate-forme issue
de I’expérience acquise au cours des dernieres années. L’'un des points clefs est la nécessité d’atteindre
une résolution et une reproductibilité forte en terme de déplacements et d’efforts. Ce dernier point est
particulierement crucial et fera I’objet dans ce chapitre d’une importante étude autour de la calibration
de la chaine de mesure des efforts d’interaction.

Des 1998, [122] pose les fondations de la micromanipulation par adhésion au Laboratoire de Robo-
tique de Paris (ancien nom du laboratoire actuel), en exposant les principes d’interactions. Par la suite
deux prototypes verront le jour [mii]MAD [1] et [mii]MAD2 [2] apportant leurs lots d’évolutions, tant
en terme de design, qu’en terme de fonctionnalités (mesure dynamique, asservissement en efforts et vi-
suel, télémanipulation. . .) pour la manipulation d’objet a I’échelle de la dizaine de micrometres (20 um
et plus).

Dans ce travail dédié a I’étude de la nanomanipulation sous différents angles (exploitation de diffé-
rents systemes de vision, exploration plus large en termes de géométrie des objets,. . .), la taille recherchée
(sous la barre des dix microns avec un objectif d’atteindre la centaine de nanometres) a nécessité la fa-
brication d’une plate-forme dédiée, ouverte, et évolutive.

L’objet de ce chapitre est de définir les différentes composantes de cette plate-forme expérimentale
dédiée a la caractérisation et la manipulation d’objets et la mise en ceuvre des outils associés pour des
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taches automatisées. L’ outil choisi est ainsi de type monodigital (un doigt actif) dont la mesure de 1’ef-
fort d’interaction entre cet outil et I’objet peut étre effectuée a partir de sa déflexion soit par une mesure
piézorésistive, soit par une mesure via laser. Connaissant la raideur de I’outil, I’effort est ensuite évalué a
partir de cette déflexion. Le systéme choisi pour la mesure des efforts utilise ainsi des techniques issues
du Microscope a Force Atomique (AFM), outil développé par [8] il y a une vingtaine d’année.

La calibration en force normale et latérale de cet outil est abordée en détails, en prenant en compte
la chaine de mesure dans son ensemble pour affiner sa résolution intrinséque. Une nouvelle méthode
de calibration a ainsi été mise au point. Celle-ci s’appuie sur une poutre piézorésistive comme capteur
pour calibrer le second systéme composé d’une poutre et de la photodiode. Cette méthode est illustrée au
travers d’un exemple complet de processus de calibration. Dans un premier temps, la raideur normale de
la poutre piezorésistive est déterminée puis son capteur étalonné. Ensuite, la raideur latérale de diverses
poutres est calibrée indépendamment de leur géométrie.

Une attention particuliere est portée a la calibration de la photodiode et a la détermination du fac-
teur de conversion en force. Une méthode a été mise au point afin d’étendre la plage de mesures de la
photodiode. En effet, la conversion de la tension en force peut étre considérée comme linéaire sur une
certaine zone, proche du centre de la photodiode. Au-dela, des non-linéarités apparaissent. En observant
les courbes de réponse de la photodiode, une fonction d’approximation particuliere, basée sur une courbe
sigmoidale, peut étre déterminée. Cette derni¢re est ensuite utilisée pour augmenter la résolution de ce
capteur.

Ce chapitre aborde ainsi la conception de la plate-forme a partir des travaux précédents et les diffé-
rentes techniques de calibration développées pour atteindre une résolution en adéquation avec la taille
des objets.

1 Description du dispositif expérimental

Deux objectifs a la fois couplés et distincts ont guidé la réalisation de cette plate-forme expérimen-
tale : la manipulation d’objets et la caractérisation physique des propriétés de ces objets. Le Microscope
a Force Atomique est un outil pour ces deux types d’opérations aux échelles considérées. S’il est possible
de mettre en place des stratégies évoluées de manipulation basée sur la mesure d’effort, des stratégies
dépendantes de la vision ne sont possibles aujourd’hui qu’en ajoutant un dispositif de vision extérieur.
En effet, un AFM ne peut pas imager une surface et manipuler en méme temps.

Les dispositifs précédents [mii]MAD et [mii]MAD2 étaient batis autour d’un microscope optique
comme dispositif de vision. Notre plate-forme ne déroge pas a la regle, et s’articule aussi autour de ce
méme microscope.

1.1 Cabhier des charges

Notre plate-forme doit respecter certaines spécifications résumées ci-dessous :

— D’outil de manipulation et de caractérisation est un outil mono-digital, soit de type tipless pour
les objets de taille microscopique, soit avec une pointe a son extrémité (cantilever classique des
microscopes a champ proche). On privilégie la manipulation par contact adhésif ou par poussée.
Pour atteindre cette voie originale, il faut €tre capable de mesurer différents types d’interactions.
D’autres outils de type préhenseur (mais sans mesure d’effort) pourront aussi étre testés en adé-
quation avec le projet NanoRAC,
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les objets a manipuler sont de formes variées (spheres, cylindres . ..) entre 500 nm et 1 um pour la

partie optique et moins si I’on veut utiliser des propriétés fonctionnelles issues de la microscopie

a force atomique,

— la plage de mesure des efforts s’étend du nN au pN,

— les efforts & mesurer sont les forces normale et latérale pour atteindre des stratégies de manipulation
évoluées,

— le systeme peut étre téléopéré a distance pour répondre aux spécificités du projet NanoRAC.

1.2 Les différents composants

La plate-forme s’articule autour de cinq blocs particuliers : le porte-outil, le porte-échantillon, le dis-
positif de mesure, la colonne de vision et le poste de contréle—commande. Les spécifications matérielles
sont données en annexe B. La figure I11.1 ci-apres présente la plate-forme de manipulation placée sur une
table anti-vibration, permettant de limiter I’influence de vibrations parasites extérieures sur les mesures.
Le dispositif se situe dans une salle grise, sous une hote a flux laminaire, sous environnement contrdlé.
La figure II1.2 de la page ci-apres présente le schéma cinématique de la plate-forme, mettant en lumiere
les différents axes de translation du dispositif : porte-outil, porte-échantillon et colonne de vision (pour
I’autofocus).

Fic. III.1 — Vue d’ensemble de la plate-forme de caractérisation et de manipulation

1.2.1 Le porte-outil

La plate-forme se voulant modulaire, celle-ci doit permettre une interchangeabilité aisée des outils.
Le porte-outil présenté sur la figure I11.3 se compose de deux parties : un bloc déplacement et un porte
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Fic. II1.2 — Schéma cinématique de la plate-forme NanoMAD

préhenseur. Le bloc déplacement se compose d’un module de translation dans les 3 directions XYZ (mo-
teurs linéaires Newport de course 25 mm et de résolution 50 nm) permettant le placement de I’outil dans
I’espace de travail et d’un module de rotation 6 (goniometre Edmund Optics de rotation +15° et de ré-
solution 0,2°) permettant d’ajuster 1’angle d’approche de I’outil. Le porte préhenseur permet d’adapter
différentes tétes instrumentées utilisables pour les opérations de manipulation et/ou de caractérisation.
La figure I11.4) ci-dessous présente les différents préhenseurs dont les té€tes peuvent étre pourvues.

Les préhenseurs utilisés sont de deux types : les préhenseurs mono ou multidigital. Les premiers sont
issus de la technologie AFM. Ce sont des poutres dotées ou non d’une pointe (tip—cantilever ou tipless—
cantilever). Ces poutres sont utilisées a la fois comme outil de manipulation par mode contact et comme
capteur d’effort sur un axe. Ainsi, la mesure de I’effort d’interaction est déduite de la mesure de la flexion
de la poutre. Connaissant la raideur de la poutre (a partir de sa calibration), I’effort est ainsi déduit. Deux
moyens de mesure de la flexion de la poutre sont utilisés. La premiere poutre est de type piézorésistive
c’est a dire que la déflexion de la poutre est mesurée par un capteur a sa base. Ces poutres sont souvent
utilisées dans nos manipulations car leur dextérité n’est pas contrainte par une mesure externe. Néan-
moins, du fait de la gravure des élements piézoérésistifs a leur base, elles posseédent une raideur élevée
(de 20 2 40 N/m) et ne peuvent donc pas €tre utilisées pour des mesures de résolution du nanonewton.
Pour les autres poutres, la déflexion sera mesurée en utilisant un laser externe. La mise en place de cette
technique de mesure est décrite dans le paragraphe 1.2.3

Les derniers préhenseurs proposés sont issus de pinces macroscopiques transposées a la technologie
Silicium. La premiére pince (c) est une micropince fabriquée par Nascatec GmbH' [150], la seconde

Thttp://www.nascatec.com/
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200_;1,771

| Fic. II1.4 — Images SEM de différents préhen-
seurs : poutre AFM avec et sans pointe (a) et
(b), micropince (c), nanopince (d).

Fig. II1.3 — Porte-outil motorisé.

(d) est une nanopince fabriquée par MIC de 1’Université du Danemark? [151, 152]. Ces deux centres
de recherche sont partenaires du projet NanoRAC et notre plate-forme peut alors étre utilisée comme
systeme de test sachant que ces préhenseurs ne mesurent pas les efforts d’interaction. On retrouve ici
la dualité entre la préhension multidigitale sans capteur d’effort ou la préhension monodigitale avec un
capteur uniaxial via une mesure de déflexion par un capteur piézorésistif ou un laser.

Le préhenseur monodigital peut étre monté sur une céramique piézoélectrique servant d’actionneur,
celle-ci permettant d’une part la caractérisation dynamique des poutres utilisées mais aussi la mise en
oeuvre de stratégies évoluées de manipulation/caractérisation d’objets. La céramique piézoélectrique
utilisée est une PZT PIC 155 de chez PI Ceramics>. Soumise & une tension électrique, elle se déforme le
long de son épaisseur.

1.2.2 Le porte-échantillon

Le porte-échantillon est constitué de deux blocs de translation. Un nanotranslateur XY (plate-forme
MAD City Lab de course 50 um et de résolution 0,1 nm) est monté en série avec un nanotranslateur en Z
(translateur PI de course 12 um et de résolution 0,183 nm), conférant ainsi au systéme un espace de tra-
vail de 50 umx50 pmx12 um. Le dispositif assure une précision nécessaire et suffisante pour les objets
a manipuler (entre 50 nm et 10 pm). Celui-ci est positionné sur une plate-forme de micropositionnement
manuel afin d’effectuer les ajustements ne demandant que peu de précision (microtranslateurs Edmund
Optics de course de 25 mm et de résolution 2 pm).

Zhttp://www.nanotech.dtu.dk/
3http://www.piceramic.de/
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L’échantillon ou substrat, généralement une lamelle porte-objets, est ensuite placé au centre de la
plate-forme de nanotranslation XY-Z sous la colonne de vision, et est maintenu fixe grace a des pinces
amovibles.

Fig. I11.5 — Plate-forme de nanopositionnement XY-Z et dispositif de mesure d’efforts.

1.2.3 Le dispositif de mesure d’efforts

Cette mesure peut s’effectuer de deux fagons selon la plage d’efforts envisagée :

— Si la gamme d’efforts se situe autour du 1N alors la mesure peut étre effective a partir d’une poutre
piézorésistive comme sur les plate-formes précédentes [mii]MAD [1] et [mii]MAD2 [2]. Un pont
de Wheatstone se situant a la base de la poutre réalise une mesure directe de 1’effort appliqué sur
un objet via la mesure de la déflexion.

— Si la gamme d’efforts se situe autour dunN alors il n’est plus possible d’utiliser une poutre pié-
zorésistive dont les raideurs actuelles sont supérieures a 20 N/m. La mesure de la déflexion est
effectuée via un laser. Cette technique est issue de la microscopie a force atomique et atteint des
résolutions atomiques en mesure de déplacement.

Un microscope a force atomique est généralement constitué d’un levier (ou poutre) associé a un
tube piézoélectrique, ce dernier assurant les déplacements selon 3 axes et les oscillations nécessaires aux
différents modes d’imagerie, et a un systeme laser/photodiode permettant la conversion intensité lumi-
neuse/tension électrique pour la mesure d’effort. Sur notre plate-forme, le principe utilisé est le méme,
seul change le principe d’actionnement : une céramique piézoélectrique commandée en tension remplace
le piezotube. Sa déformation est effectuée dans le sens de son épaisseur et assure les oscillations pour les
études vibratoires du systéme.

Un AFM classique peut €tre utilisé pour la mesure de diverses propriétés de matériaux ou I’imagerie
de surfaces. Notre dispositif est avant tout dédié a la manipulation et a la caractérisation d’objets et non
a I’imagerie, celle-ci étant réalisée par la colonne de vision : microscope/objectif/caméra.
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La différence majeure entre les deux systémes provient du fait que dans un AFM classique, 1’en-
semble du dispositif de mesure laser/poutre/photodiode est solidaire, ce qui assure une mesure continue
des efforts. Sur notre plate-forme, 1’ensemble laser/photodiode est solidaire du bati du microscope. La
poutre est montée sur le porte-outil motorisé pour conférer au systeme sa dextérité. Pour avoir une me-
sure juste, notre poutre doit donc étre fixe.

Une autre possibilité a été de considérer une autre hypothese pour le montage du dispositif de mesure.
L’ensemble laser/poutre/photodiode peut &tre monté sur le porte-outil motorisé. Ce choix implique une
déportation de la photodiode (via un bras de levier). Cette solution a été rejetée car le bras de levier
engendre des vibrations parasites affectant les mesures.

1.2.4 La colonne de vision

Le bloc vision se compose d’un microscope droit Olympus BX50WI disposant de différents objectifs
(voir tableau III.1), surmonté d’une caméra numérique Sony. L’éclairage du substrat se fait par transmis-
sion . Cette propriété n’est valable que pour les surfaces transparentes (lamelles de verre par exemple).
Lorsque le substrat est opaque (grilles de calibration par exemple), un éclairage direct de la surface est
nécessaire. Celui-ci est réalis€ au moyen de fibres optiques articulées : soit en lumiere rasante (angle
d’incidence entre O et 45 °), soit en lumiere perpendiculaire (en passant par la colonne du microscope via
un objectif pour concentrer le faisceau lumineux).

Objectifs
Parametres stmMpL20x | sLmpL50x | LmPLFL100x
G  Grandissement 20 50 100
Oy  Ouverture Numérique 0,35 0,45 0,8
f  Distance focale [ mm] 9 3,6 1,9
WD Distance de travail [ mm)] 21,05 15,04 3,4
A, Profondeur de mise au point [ um] 1,64 0,51 0,14
) Résolution radiale [ wm] 1,05 0,81 0,46

Tas. III.1 — Spécifications des objectifs utilisés : 20 X, 50 x et 100 x.

Le choix de I’ojectif est important, car il régie I’utilisation du dispostif de mesure. En effet, de la
distance de travail de I’objectif dépend le trajet optique du laser. Ce dernier est fixé a 45 © par rapport a
I’axe de la colonne et donc de I’ojectif. Si la distance de travail de I’objectif sélectionné est trop faible,
le trajet optique est coupé et la mesure d’effort ne peut pas étre effectuée.

LMPlanF1l

100%/0.80

SLMPlan

20%/0.35
@ /0

21.05 mm <45.85° 3.4mm

FiG. I11.6 — Choix des objectifs par rapport au trajet optique du laser.

La figure II1.6 ci-dessus présente les trajets optiques pour les différents objectifs utilisés. Elle fait
apparaitre clairement la possibilité d’utiliser les objectifs 20 x et 50 X pour la mesure d’effort avec un
levier optique, mais pas le 100 x. Celui-ci pourra par exemple, étre utilisé conjointement, avec une poutre
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Fic. I11.7 — Billes de 20 um et 2 um sous différents objectifs : 20 x et 100 x

piézorésistive si une mesure d’effort, méme peu précise pour les objets en présence, importe.

La faible dimension des objets observés (entre 500 nm et 10 pm) conduit a étudier également le dis-
positif optique selon une approche ondulatoire de la lumiere. Un objet de dimension d’ordre de grandeur
égale a la longueur d’onde de I’éclairement diffracte la lumiere. L’image produite prend alors la forme
d’une tache d’ Airy dont le lobe central a pour diametre :

1,222
= on
ou A représente la longueur d’onde de 1’éclairage. Pour pouvoir discriminer deux objets ponctuels, le
critere de Rayleigh énonce que les centres de leurs deux taches d’ Airy doivent étre séparés au minimum
par leur rayon. Ainsi, les détails les plus fins qui puissent étre observés sont donnés par

0,614
0= .

On

D

(IIL.1)

(II1.2)

Les résolutions radiales sont données dans le tableau III.1 pour une longueur d’onde moyenne du spectre
visible A= 600 nm,.

1.2.5 Interface de controle—-commande

L’interface de contréle—commande doit synthétiser les informations provenant des différents capteurs
du systeme (Caméra CCD, Photodiode, cartes d’entrées/sorties ...), et procurer a 1’utilisateur les com-
mandes adéquates pour effectuer les opérations nécessaires au bon déroulement de ses expériences. Elle
s’articule autour d’une fenétre principale (présentée en figure I11.8) permettant d’initialiser les différentes
composantes du systeme, qui sont dans I’ordre :

Interface de visualisation FElle concerne la vision 2D du substrat via la caméra numérique Sony et
la carte d’acquisition Arvoo Picasso. L'utilisateur peut paramétrer la carte d’acquisition, mais peut éga-
lement agir sur I’image acquise au moyen de diverses fonctions implémentées : sélection d’une région
d’intéret, sélection d’un objet, focalisation sur un objet particulier, binarisation de I’image, diftérentes
mesures (distances, dimensions des objets .. .).

Interface de communication Elle concerne la paramétrisation de la communication entre I’interface
de Réalité Virtuelle et I’interface haptique (décrits dans le chapitre IV) avec le systeme. Elle concerne
aussi la visualisation des positions, vitesses et forces échangées (réelles et virtuelles). La communication
entre les deux systémes se fait via Ethernet avec le protocole UDP.

Interface de commande outils Elle concerne la commande en position et/ou vitesse du bloc dépla-
cement de 1’outil selon les trois directions XYZ via la carte de contréle Newport. La commande de la
focalisation peut aussi étre réalisée au travers de cette interface, 1’autofocus est aussi disponible.
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Fig. I11.8 — Interface graphique de commande du systeme de micro/nanomanipulation.

Interface de commande substrat Elle concerne la commande en position du bloc substrat selon les 3
directions XY-Z. Le réglage des nanotranslateurs se fait de manicre indépendante. Cette interface integre
une représentation visuelle de la position du spot laser en fonction des différentes tensions de sortie de
la photodiode, position que I’on peut relier directement a la force. Les tensions des différents quadrants
Haut-Bas (T-B), Gauche—Droite (L—-R), ainsi que la somme de ces signaux y sont affichés.

Elle integre en plus quelques fonctions d’imagerie AFM : balayage paramétrable de la surface selon
X, Y, XY. Deux modes d’imagerie, issus des techniques AFM, simplifiés, ont été implémentés : le mode
contact (contact mode) et le mode non-contact (fapping mode). 1l est a noter que ces modes d’imagerie
sont consommateurs de temps et de ressources systemes (la visualisation peut étre déconnectée lors d’un
balayage de la surface). Ces deux techniques sont présentées dans la figure II1.9 ci-apres.

En mode contact, la pointe peut décrire la surface de deux facons, a force constante ou a hauteur
constante. A force constante, la déflexion de la poutre est maintenue constante par une boucle d’asser-
vissement, qui pilote le déplacement de la céramique piézoélectrique sous I’échantillon ou dans notre
systéme, le bloc déplacement XY-Z sous I’échantillon. A hauteur constante, la hauteur de 1’échantillon
est maintenue constante et la déflexion du cantilever est enregistrée.
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Laser

Photodiode

Poutre AFM

Substrat

-

(a) mode contact

Laser

Céramique

piezoélectrique

Photodiode

(b) mode non-contact

Fic. I11.9 — Présentation des deux modes d’imagerie AFM implémentés.

En mode non-contact, la poutre oscille a une fréquence proche de sa fréquence de résonnance. L’ am-
plitude de ses oscillations est supérieure 2 10 nm, typiquement 100 2 200 nm. A cause des forces d’inter-
action agissant sur la poutre lorsque la pointe se rapproche de la surface (les forces de van der Waals, les
forces électrostatiques, efc.), la diminution de 1’amplitude du signal peut étre observée et mesurée.

Les données recueillies peuvent étre visualisées sous forme d’imagettes 2D puis retracées sous forme

3D comme présentées sur la figure I11.10.

(a) Image 2D

(b) Image 3D

Fig. II1.10 — Représentations 2D et 3D d’une surface comportant des billes de diametre 2 pm.
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2 Calibration

Dans cette partie, nous nous intéressons a la calibration en force de notre prototype. Autrement dit,
nous cherchons a déduire les constantes de raideur normale et latérale, respectivement k,, et k;, des poutres
que nous utiliserons pour la manipulation des objets. Pour rappel, nous avons deux types de poutres, les
poutres piézorésistives tipless a forte raideur et les poutres de type AFM (avec une pointe). Cette partie
s’attache a décrire le processus complet de calibration de 1’ensemble des outils utilisés sur notre plate-
forme.

Nous allons suivre ici un processus complet de calibration illustré par une nouvelle méthode de
calibration. Cette derniere est basée sur une poutre piézorésistive comme capteur, sa constante de raideur
normale est calibrée et son capteur piézorésistif étalonné préalablement afin de déterminer ensuite la
constante de raideur latérale de diverses poutres.

2.1 Calibration de la force normale

1l existe différentes méthodes dynamiques pour la calibration de la raideur normale d’une poutre ti-
pless. Parmi les plus utilisées, on trouve celle développée par [153]. Cette méthode consiste a mesurer
la fréquence de résonnance d’une poutre avec et sans masse ajoutée. Le fait de placer une masse en dif-
férentes positions de la poutre déplace sa fréquence de résonnance (shift en fréquence), en connaissant
la valeur de cette masse et deux fréquences, il est possible d’estimer la valeur de la raideur normale de la
poutre.

Une autre méthode utilisée consiste a se servir d’'une poutre dont la raideur est connue pour cali-
brer la poutre dont on veut connaitre la raideur. Cette méthode a été développée par [154] pour calibrer
une poutre de SizNy réalisée par PECVDa partir d’une poutre en acier inoxidable de raideur connue
k,=1,54 N/m (w=1,35mm, =15 um et L=5,2 mm).

Une autre méthode utilisée est celle de [155], qui consiste a faire vibrer une poutre dans son mi-
lieu ambiant, et a relier la fréquence propre aux dimensions géométriques de la poutre. L’épaisseur de
la poutre étant un parametre difficile a maitriser notamment a cause du dépdt métallique (coating) per-
mettant la réflexion du laser, ils ont introduit le facteur de qualité Q pour faire abstraction de I’épaisseur.

D’autres méthodes développées peuvent étre citées comme celle de [156] ou [157]. Ils utilisent des
poutres piézorésistives comme capteurs. Dans le méme ordre d’idée, [158] utilise la vibrométrie laser
impulsionnelle (Laser Doppler Vibrometry). Un tableau récapitulatif III.2 (mais non exhaustif) des mé-
thodes de calibration normale est présenté page 77.

La figure III.11 ci-apres présente la morphologie complexe de la poutre piézorésistive qui est utilisée
comme capteur. Celle-ci est fabriquée par la société allemande Nascatec GmbH, les images sont réalisées
sous microscope optique avec un objectif 20 X.

Les dimensions géométriques sont déterminées a partir des images du microscope. Cette poutre a
pour longueur 525,8 um et pour largeur moyenne 152,7 um. Elle présente trois particularités comme le
montrent les figures I11.11(a) et (d) : une forme en marche d’escalier (la différence est d’environ 12,5 pm
entre les deux marches) ainsi qu’une partie évidée proche de la base (carré de 15 um de c6té) servant a
concentrer les efforts dans cette partie. La derni¢re particularité est la partie terminale de la poutre qui
semble creusée avec une forme inderterminée.
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30pm
—

Fic. III.11 — Poutre piézorésistive de Nascatec GmbH

La complexité de cette géométrie ne favorise pas les méthodes de calcul direct de la constante de rai-
deur normale ni les modélisations par éléments finis. C’est pourquoi nous utilisons la méthode de [153]
décrite brievement précédemment pour la calibration de notre poutre—capteur.

Six microbilles de verre ont été utilisées successivement. Leur diametre, variant de 25,6 a 64,4 um,
a été mesuré via un microscope optique et leur masse approchée grice a la densité du verre : 2,4g/cm’.
La méthode de [153] donne la raideur normale selon :

2 M
A/ =1/
avec vg la fréquence de résonnance de la poutre a vide et v| celle de la poutre supportant une masse

M. Les microbilles ont été placées a I’extrémité de la poutre et la position de leur centre déterminée afin
de compenser la raideur due a une erreur de position selon :

ky, = (2m) (I11.3)

L\
kn = kq (Z) (11L.4)

ou kg est la raideur mesurée pour une masse donnée dont le centre se trouve a une distance /; de la
base de la poutre de longueur L. k,, est alors la constante de raideur si la méme bille est placée non plus
a une distance /; mais cette fois-ci a I’extrémité de la poutre.

La premiere fréquence de résonnance de la poutre piézorésistive est 37,463 kHz. Sa raideur a ainsi
été calibrée a k, = 18,209 + 0,47 N/m. Nous avons pu remarquer lors des essais dynamiques, que la
force d’adhésion entre les microbilles et la surface de la poutre était assez élevée pour empécher que
les billes ne se détachent lors du premier mode de vibration a faible amplitude (I’humidité était alors de
50%—-60%).

L’ étape suivante est la calibration du capteur piézorésistif. La figure I11.12 présente le montage utilisé
pour sa calibration. La poutre piézorésistive est montée horizontalement sur le bloc déplacement du
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porte-outil. Un substrat en verre est fixé sur la plate-forme de nanopositionnement en Z, une bille en
verre de 50 pm de diametre est collée a I’extrémité du substrat et assure le contact entre la poutre et le
substrat.

Poutre piezorésistive

nanotranslateur
z
Substrat

microbille Q

Fig. IT1.12 — Schéma du montage utilisé pour la calibration du capteur piézorésistif.

Dans un premier temps, la position du nanotranslateur en Z est ajustée par incréments de 100 nm
jusqu’au contact entre la poutre piézorésistive et la microbille. Le point de contact sur le plan horizontal
est contrdlé par microscopie optique, et détecté via la sortie du pont de Wheatstone lors de 1’approche.
Lorsque le contact a lieu, un programme est utilisé pour contrdler les mouvements du nanotranslateur et
effectuer des incréments fixes de 20 nm. Les positions du substrat et la tension de sortie V), du pont sont
enregistrées. Le déplacement vertical de la poutre ainsi mesuré est de 5,7 pm et correspond a toute la
plage de sortie du capteur piézorésistif.

Apres 20 cycles complets de charge/décharge, la sensibilité du capteur piézorésistif obtenue est
Sp = 10,361 + 0,267 uN/V. La sensibilit¢ §, = dF/dV, présente la relation entre la force appli-
quée et la tension de sortie.

Pendant la calibration en force du capteur piézorésistif, I’'influence de la position de la bille sur la
sensibilité a été observée. La bille a été placée en 4 points de la poutre, les 3 premiers points de contact
se situent sur la base du trapeze formé par I’extrémité de la poutre, le 4° se situe a I’extrémité et au centre
de la poutre, comme indiqué en figure II1.13. Cette figure présente les tracés de la tension de sortie du
capteur (reliée a la force appliquée) en fonction du déplacement, pour les différents points de contact.

Les 3 points situés sur 1’axe transverse de la poutre donnent des droites de pentes identiques, le qua-
trieme point situé a I’extrémité donne une pente plus faible due a une raideur équivalente plus faible.
Cette expérience valide le fait que le pont de Wheatstone n’est pas sensible a la torsion appliquée sur
I’axe principal de la poutre. On peut donc aussi bien utiliser les points se situant sur les bords ou sur I’ex-
trémité de la poutre piézorésistive comme points de contact pour la calibration de poutres AFM. Cette
propriété sera étudiée plus tard.

Les poutres simples (sans capteur piézorésistif, voir photos...) a calibrer sont au nombre de trois. Ce
sont des poutres de sections rectangulaires avec des constantes normales données par les constructeurs
allant de 0,092 a 1,24 N/m (les caractéristiques sont rassemblées dans le tableau III.2 ci-apres 77).



72 II1. Synthese d’une plate-forme hybride de caractérisation et de manipulation

Tension de sortie de la Photodiode [V]

1 1

1
[
(=}

o

1 2 3 4
Déplacement selon Z [pm)]

Fic. I11.13 — Influence de la position du point de contact sur la sensibilité du capteur piézorésistif.

2.2 Force latérale

La calibration latérale est en général plus difficile a réaliser que la calibration normale. Les constantes
de raideur latérale des poutres AFM commercialisées actuellement (k; entre 1-300 N/m) ont entre deux
a trois ordres de grandeur de plus que les constantes de raideur normale correspondantes (k,, entre 0,01—
1N/m).

Deux types de méthodes sont couramment employées pour déterminer le facteur de conversion en
force latérale : une méthode en deux étapes, et une méthode directe. La méthode en deux étapes consiste
d’abord a déterminer la constante de raideur en torsion de la poutre, puis & mesurer la réponse latérale de
la photodiode.

A 1la différence de la sensibilité normale, la sensibilité latérale de la photodiode est plus délicate &
déterminer. Ceci est dli au fait que la raideur latérale du contact est souvent comparée a la raideur en tor-
sion de la poutre, comme le montrent [159]. [160] montrent que la raideur latérale est aussi comparée
a la raideur du contact pointe/substrat, ce qui réduit de maniere significative la pente de la courbe de la
force latérale en fonction du déplacement latéral [161, 162].

Pour contourner ce probleme, plusieurs méthodes ont été proposées pour la mesure de la sensibilité
latérale [161, 163, 164]. Ces méthodes sont limitées a la caractérisation de poutres colloidales (colloidal
probe) ou ayant une forme en V (V-shape cantilever).

L’une des méthodes directes utilisée est celle développée initialement par [165] appelée « wedge
method », et affinée par la suite par [166]. Elle consiste en I’utilisation d’une surface ou d’une grille de
calibration particuliere. Celle-ci comporte deux facettes dont I’orientation est différente, et I’angle connu
(voir figure I11.14).

Ces méthodes permettent de contourner les mesures séparées de la constante de force latérale, et de
la sensibilité latérale de la photodiode. Ces méthodes sont rassemblées dans le tableau II1.3 page 77.
Une nouvelle méthode est présentée ici, utilisant la poutre piézorésisitve présentée au paragraphe
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(a) Surface de SrTiO; [165]

Tracé du Parcours (111) ,(100)

s |/ /

_ 10.0pm

(b) Grille de calibration TGF11 en SiO, [166]

Fic. I11.14 — Surface et grille de calibration utilisée pour la détermination de la sensibilité latérale.

précédent 2.1. Celle-ci calibre directement le facteur de conversion entre la force latérale et le signal de
sortie de la photodiode. Elle fonctionne pour différents types de poutres sans tenir compte ni de la taille,
ni de la forme, ni du matériau ni du revétement de surface (coating) et ce pour une large plage de raideurs.

La figure II1.15 présente deux configurations possibles pour la calibration des poutres a tester avec
la poutre piézorésistive. La configuration & choisir dépend de I’espace de manipulation disponible sous
le systeme de manipulation ou de mesure. La premiere configuration appelée Top loading dispose la
poutre piézorésistive verticalement. Le contact se fait a I’extrémité de la poutre (voir figure III.15(a)). La
seconde appelée side loading dispose la poutre piézorésistive horizontalement par rapport au substrat.
Avec cette derniere méthode, la poutre a tester forme un angle 6 avec 1’horizontale (dans le montage
présenté 6 = 15°), le contact se fait ici sur le bord de la poutre a I’extrémité (voir figure II1.15(b)).

Pour la méthode Top loading, 1a force appliquée est représentée par :

Ft = kp(gp = ktét = Spr (IIIS)

avec k; la raideur latérale totale du syst€me poutre/pointe/contact, J, et ¢; les déflexions respectivement
de la poutre piezorésistive et de la poutre a tester. La raideur latérale totale est obtenue selon :

1 1 1\
k = ( " + (I11.6)

klateral k pointe kcontact

Ol Kjgrerai €st la raideur latérale de la poutre, kpoinz la raideur latérale de la pointe et keonraer €St la
raideur du contact entre la pointe et la poutre piézorésistive, proportionnelle au rayon de contact [159]
et souvent comparable aux kjuserar €t kpoinze [160]. Cette propriété rend la calibration difficile car §; n’est
pas égale a la déflexion réelle associée a la sortie de la photodiode. Heureusement, dans notre méthode,
le facteur de force latérale est obtenu directement a partir du ratio entre la force appliquée sur la pointe
et la sortie de la photodiode, sans connaissance préalable sur les poutres ou la photodiode.

Pour la méthode Top loading, la force appliquée s’écrit F; = S , V), le facteur de force s’obtient par :

F; SVP

—=85,— 1.7
v, =Sy, (IIL7)

a =
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Poutre piezorésistive

(c)

ot

Fic. III.15 — Schéma des configurations expérimentales pour la calibration de poutres avec une poutre
piézorésistive. Deux configurations sont possibles, nommées (a) Top loading, (b) Side loading, dans
lesquelles L, et I, sont les distances entre le point de contact et la base de la poutre. Les angles ¢ et 0
sont les différents angles de montages formés entre les deux poutres. ¢ est I’angle entre le plan horizontal
de la poutre 2 tester et le plan vertical de la poutre piézorésistive. L’angle 6 est ’angle formé entre les
plans verticaux des deux poutres. (c) Les déflexions des poutres sont notées dp et ot respectivement pour
la poutre piézorésistive et pour les poutres a tester.

Pour la méthode Side loading, 1a force appliquée s’écrit F'; = S V), le facteur de force s’obtient par :

Fy g VpL,cosd

_ 1.8

AR T (L8)
Ak

rogfte —20 1.9

“ 0‘( +h+t/2—Ah)’ (IL9)

ou Ak = 0,5 -0, 8 pm est la distance entre le point de contact et la téte de la pointe, et ¢ I’épaisseur de la
poutre. Dans nos expériences 7 = 15,5 — 17,6 um et t = 0,83 — 2, 28 um, ’erreur sur @ générée a partir
de Ah est 2,7%—5% ce qui est une plage d’erreur acceptable.

Cette méthode est comparée quantitativement a une méthode basée sur la statique des poutres. Pour
une meilleure comparaison des facteurs de conversion normal et latéral, la sensibilité de la photodiode
est définie comme le ratio de la déflexion angulaire et de la tension de la photodiode. Soient les inverses
des sensibilités latérale et normale :

S, = II1.10
! v, ( )
(A
S,=— III.11
=y ( )

ou 6, et 6, sont les déflexions angulaires normale et latérale, et V; et V, sont les tensions de sortie de
la photodiode. La raideur normale k, relie la déflexion normale ¢,, due a une force appliquée F, [167]
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donnée par :
Fy = kubn (II1.12)

Basée sur la statique des poutres, I’équation précédente peut s’écrire

2
Fp= gknlSnVn, (1I1.13)

avec / la longueur de la poutre AFM. L’inverse de la sensibilité normale peut étre déterminée par :

_ 3.ds,
~ 214V,

(I11.14)

n

Pour une poutre de section rectangulaire, la force latérale en fonction de la tension mesurée s’écrit :

Gwr

- s, 1115
3h+1/2)" ! ( )

!
avec G le module de cisaillement de la poutre, / la hauteur de la pointe.

Basé sur le mécanisme de mesure laser, le déplacement du spot laser sur la photodiode est décidé par
I’angle de réflexion sur la poutre et la distance entre ce point de réflexion et le point sur la photodiode.
Normalement la distance peut étre considérée comme constante, en partant de I’hypothese de symétrie
de la photodiode [168], la sensibilité latérale peut étre supposée égale a la sensibilité normale. Le facteur
de conversion latéral aq peut étre calculé par

Ewr

= s 755" (I11.16)

o
Bien souvent I’hypotheése de symétrie de la photodiode n’est pas vérifiée, car la forme du spot laser
n’est pas symétrique et les effets de diffraction dus a la poutre peuvent conduire a des erreurs.

La figure III.16 présente, pour les 3 poutres testées (a)—(c), la tension de sortie de la photodiode
en fonction de la tension de sortie du capteur piézorésistif. La figure II1.16(d) compare les valeurs du
facteur de force latérale calibré avec les deux méthodes présentées Top Loading et Side Loading et la
méthode issue de la mécanique des poutres. Nous pouvons remarquer une bonne concordance entre les
deux méthodes proposées. Ces deux méthodes semblent étre plus précises sur la valeur de ce facteur de
conversion latérale, que la méthode classique.
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Fic. I11.16 — (a)—(c) Exemples de tensions de sortie de la photodiode en fonction de la tension de sortie
du capteur piézorésistif. Les cercles bleus représentent les données obtenues via la méthode Top loading,
les courbes rouges sont les approximations par les moindres carrés. (d) Facteurs de conversion latéraux
a et a (obtenus a partir de I’équation II1.16) moyennés sur 10 expériences pour chaque poutre.



Méthode Référence(s) Hypothese(s) Variable(s) mesurée(s) Matériel(s) requis
Cleveland [157] fréquences propres V-shaped cantilever
raideur en flexion
Sader [155] connaissance sur le fluide fréquence propre poutres rectangulaire
dans lequel la poutre est  facteur de qualité Qf
immergée raideur en flexion
Vibrométrie par laser Doppler [158] sensibilité normale systeme de vibrométrie

Levier piézorésistif

[156],[157]

raideurs en flexion

fréquence propre
raideurs en flexion
facteur de qualité Qy

poutre piézorésistive

Tas. II1.2 — Méthodes de calibration normale.

Méthode

Référence(s)

Hypothese(s)

Variable(s) mesurée(s)

Matériel(s) requis

Poutre test

Wedge

Levier vertical

Optique géométrique

Friction statique

[162],[167]

[165],[166]

[164]

[163]

[161],[169]

mémes distributions d’intensité du laser
pour la poutre test et la poutre,
calibration latérale précise du piézo

angles de la surface de test connus,
calibration latérale précise du piézo

position d’application de la force connue

constante de torsion,
dimensions de la poutre (Sader [167])

raideur du contact négligeable
calibration latérale précise du piézo
raideur ibtenue par modéle Eléments Finis

sensibilité latérale,
raideur en torsion,
moment de la pointe.

boucle de friction vs. charge,

raideur en flexion.

sensibilité latérale,
raideur en flexion.

dimensions photodiode,

poutre colloidale,
tip cantilever + cristal GaAs

poutre colloidale,
tip cantilever + grille wedge

poutre colloidale

toutes

distance poutre/photodiode,

moment de la poutre.

forme du signal latéral

vs. déplacement latéral piézo,

raideur en torsion.

poutre colloidale
surface plane et dure

Tas. II1.3 — Méthodes de calibration latérale cf. [162].

uoneiqie) ‘g
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2.3 Calibration de la photodiode
2.3.1 Principe de fonctionnement

L’un des composants clés pour la mesure des efforts est le capteur qui mesure la déflexion du levier
sous I'influence de ses interactions avec le substrat ou un objet. Le capteur optique utilis€é communément
est une photodiode a quatre quadrants.

Laser Ay ‘ Aoy

Lentille

NY\YYO“

Photodiode
(Vpsp)

|
L» T Substrat

Fic. I11.17 — Mise en ceuvre du levier optique, caractéristique des AFM. A un déplacement vertical &, cor-
respond un angle de déflexion de la poutre 6 ainsi qu’une force F' exercée sur le substrat, proportionnelle
aux tensions de sortie Vpsp du capteur optique.

Pour ce type de photodiode, les tensions relatives aux déplacements normal et latéral, V,, et V,
peuvent étre exprimées en fonction des tensions délivrées par les surfaces sensibles (voir figure I11.17) :
Vi = (Va, +Va,)— (Vg +Vp,) (T1.17)

Vi = (Va, +Vg)—(Va, +Vg,) (111.18)

Afin de traduire ces signaux en forces, deux facteurs S et @ sont nécessaires. Les efforts d’interaction

sont ainsi obtenus par multiplication des ces facteurs de force normal et latéral par les tensions relatives
aux déplacements normal et latéral :

F, BX AV, (I11.19)
FI = axAV, (I11.20)

Il existe de nombreuses méthodes permettant la calibration du facteur normal, mais en revanche peu
pour la calibration du facteur latéral. Certaines de ces méthodes de calibration ont été présentées puis
discutées aux paragraphes précédents §2.1 et §2.2.

La sensibilité de la photodiode S psp* est considérée comme une réponse linéaire au déplacement de
la poutre selon :
_y0
VPS D VPS D

11.21
. (I1.21)

Spsp =

“PSD : Position Sensitive Detector, Capteur sensible a la position
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Celle-ci dépend des tensions de sortie de la photodiode, avant et apres application d’une force, Vgs D
et Vps p, ainsi que du déplacement de la base de 1’outil modélisée par une poutre 9;.

Dans les faits, les expériences indiquent qu’a peu pres 50% de la variation du capteur est fonction de
la valeur initiale de la tension et sa plage associée [170]. La plus importante cause des non linéarités est
due a la distribution et I’intensité du spot laser [171]. Si le spot laser se trouve au centre de la photodiode,
alors la réponse de la photodiode est linéaire. Lorsque le spot s’éloigne du centre, les non-linéarités
deviennent plus évidentes. Ainsi, la réponse déplacement—tension de notre systeéme de mesure doit étre
calibrée de maniere précise dans toute la plage de valeurs de la photodiode. Pour répondre a ce probleme,
une méthode d’identification non-linéaire a été développée.

2.3.2 Augmentation des sensibilités normale et latérale

Cette méthode est basée sur le calcul des sensibilités angulaires normale et latérale. Celles-ci sont
indépendantes des dimensions des poutres utilisées et sont reliées directement au systeéme de mesure. La
sensibilité angulaire est exprimée comme le ratio de la tension de sortie de la photodiode par la déflexion
angulaire de la poutre :

AV}

PSD
psp = —a (I1.22)
AV!
Sksp = —Q}ZSD- (IT1.23)

La constante de raideur k, relie la force F, au déplacement ¢,, selon F,, = k,d,,. On peut exprimer
les sensibilités normale et latérale en utilisant la théorie des poutres a partir de :

3 F,
e (I11.24)
FiL 2
o 3FIL(h +1/2) (I11.25)
Gwe3

En connaissant les fonctions continues des tensions V¢, et Vi on peut en déduire les expressions

PSD’
des sensibilités normale et latérale :

3 dV}

PSD
avl
PSD
Step = —d6, (II1.27)

ou ¢, et ¢; sont les déplacements normal et latéral.

Les fonctions continues des sensibilités peuvent &tre déterminées par la calibration ou 1’approxima-
tion non-linéaire des courbes de tension—position. Les déflexions angulaires peuvent alors étre obtenues
via :

Vesp 1

6, = f L v, (I11.28)
vie, Shsp
Vesp 1

6 - f L avie, (I11.29)
Vo Spsp
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ol les bornes correspondent aux tensions de sortie initiale et celle déduite de la force. On exprime alors
les déplacements selon :

2L
6 = SO (I11.30)
& = O(h+1/2) (IL31)

Inspirée par la forme des courbes de tension Vpgp en fonction de la déflexion angulaire 6 de la
photodiode, présentées en figure I11.18, une méthode d’approximation par courbe sigmoide a été utilisée.
La fonction utilisée pour approcher les courbes Vspp = f(6) est une courbe de mesure de dose :

Ay — Ay

T (111.32)

Vpsp = A +
ou A1, Ay, p et 6y sont les parametres d’ajustement non linéaire : la borne inférieure, la borne supérieure,
la pente, et la valeur de 6. Les courbes réponses occupent toute la plage des tensions de sortie de la
photodiode.

L’ étape suivante consiste a calculer les sensibilités angulaires inverses, qui peuvent étre obtenues en
dérivant I’expression I11.32 :

_ do (1+&)? A> — Vpsp
o1 _ _ = _427 VpsD 111.33
PSP qypn - (A—Apgpmnio V¢ ¢ G

On obtient ainsi, une fonction continue de la sensibilité angulaire sur toute la plage des tensions de
sortie Vpsp de la photodiode plutdt qu’une seule valeur. Cette fonction va étre utilisée pour calculer
les déflexions angulaires compensées via les équations II1.28 et I11.29 (plutot que les équations I11.24 et
III.25 qui supposent une transformation linéaire entre la force appliquée et la déflexion avec une seule
valeur de la sensibilité). Une expression simple de la déflexion angulaire peut étre obtenue a partir des
équations I11.28, 111.29 et I11.33 :

VJIDSD
g - Ikl (I11.34)
In10] 0

PSD

La procédure suivante résume les étapes utilisées pour la calibration :

— Ajuster la tension de sortie initiale de la photodiode (sans charge) proche de la borne inférieure de
la tension (par exemple -9.5V si la plage compléte est £10V), en ajustant la position du spot sur la
poutre.

— Enregistrer les courbes de force/position—tension pour les calibrations normale et latérale

— Transformer les courbes de force/position—tension en courbes de tension—sensibilité angulaire en
utilisant les équations I11.24 et II1.25.

— Utiliser I’approximation non linéaire de la tension—sensibilité angulaire pour obtenir les fonctions
continues de la la tension Vpg p et ensuite la sensibilité angulaire S ps p a partir des équations I11.26
et I11.26 (pour I’approximation sigmoidale utiliser les équations II1.32 et I11.33 pour Vpsp et S psp)

— Calculer la déflexion angulaire de I’AFM en utilisant les équations II1.28 et II1.29 (pour I’ap-
proximation sigmoidale utiliser directement I’équation I11.34). Ensuite la force appliquée peut étre
obtenue facilement.
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Les courbes de calibration de la figure III.18 sont obtenues en utilisant une poutre « souple » avec
une raideur normale k, = 0,094 N/m. La calibration en force latérale a été effectuée avec la méthode
proposée au paragraphe précédent 2.2. A la différence d’un AFM classique dont la plage des tensions
de sortie du capteur de positions est comprise entre +10V, la sortie de notre photodiode est comprise
entre +1,5V. Cette contrainte est due a 1’électronique de notre photodiode. L’approche générale reste
applicable, la différence réside dans les parametres d’ajustement des courbes sigmoides décrites dans le
tableau I11.4.

15
10/
0.5]
0.0}
05
1.0}
5]

Données

Courbe sigmoide

Réponse de la photodiode V,, [V]

o 5 10 15 20 25

Déflection angulaire 6,, (1072)

—_ —_

o (@)}

T 1
=

Données

Courbe sigmoide |

Réponse de la photodiode V; [V]
© o o
(@)] o (@) ]
T

L 4
o o
——

0 5 10 15 20 25 30 35

Déflection angulaire §; (1073)

Fic. I11.18 — Courbes de calibration (Vps p, 6)

Pour la comparaison, d’autres méthodes non-linéaires peuvent étre utilisées. Des ajustements polyno-
miaux a 3 ou 5 parametres, pour approcher les mémes courbes tension—déflexion angulaire peuvent étre
utilisées. Les résultats expérimentaux montrent qu’un ajustement a 4 parametres améliore les résultats
de manieére comparable a ceux de I’approximation par courbe sigmoide, mais il n’y a pas de différence
avec un ajustement a 5 parametres.
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Les résultats de 1’approximation par courbe sigmoide sont présentés en figure III.18, incluant les
courbes de calibration (Vpsp, ), (cercles ouverts) et I’approximation par courbe sigmoide (ligne rouge).
Les figures (a) et (b) représentent les tensions de la photodiode Vpgp en fonction des déflexions normale
6, et latérale 6;. Les réponses sont dans la plage entiere du signal (+1,43V). Pour la déflexion latérale
I’équation II1.25 est utilisée avec les sorties du capteur piezorésistif.

Type de calibration Al Ap 6o p
Normale -1,62358 1,76318 14,55008 0,07663
Latérale -1,61967 1,74585 16,98019 0,06446

Ta. III.4 — Parametres d’ajustement des courbes sigmoides retenues

Dans I’optique de vérifier la validité de la méthode proposée pour la compensation des non-linéarités,
on utilise la sensibilité normale en fonction de la tension de la photodiode. La figure (a) montre qu’il y
a plus de 200% de variations sur la sensibilité normale et qu’elle est fonction de la plage de sortie de la
photodiode. La courbe de la sensibilité générée a partir de la courbe sigmoide (en rouge sur la figure (a))
est en concordance avec la courbe réelle.

Llpym] hA[pm] w[pm] ¢[pm] fo[kHz] Kk [N/m] k[N/m] a [pN/V] «a[pN/V] o [pN/V]

228 15,5 47,8 0,83 21,84 0,092 10,34 1,61+0,53 2,29+0,26 2,32+0,26
449 17,4 53,4 2,01 13,64 0,19 62,27 11,24+3,71  12,04+1,35 12,31+1,38
229 17,6 314 2,28 59,49 1,24 101,06 18,79+6,20  25,84+2,89  26,2+2,93

Tag. III.5 — Descriptions des poutres, basées sur les calculs théorique de la mécanique des poutres et
sur les résultats expérimentaux. La longueur des poutres L, 1’épaisseur w et la hauteur de la pointe &
sont déterminées par microscopie optique. Le premier mode de flexion fy est utilisé pour déterminer
I’épaisseur de la poutre. k, et k; sont les constantes normale et latérale. Le facteur de conversion ag
calculé selon I’équation II1.16 de la mécanique des poutres, et les a calculés via les méthodes proposées
top loading et side loading sont listés dans les trois dernieres colonnes.
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FiG. I11.19 — Courbes de réponse de la photodiode pour les efforts normal et latéral (Vpgp, 6).

Inverse de la sensibilité angulaire (1073)
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3 Conclusion

Ce chapitre s’est attaché dans un premier temps a décrire les spécifications de la plate-forme de ca-
ractérisation et de manipulation développée, et les principes utilisés pour son élaboration. La seconde
partie se concentre sur la calibration de la plate-forme car il sagit d’un probléme majeur pour mesurer
des efforts d’interaction dans la gamme du nanonewton.

Une des phases critiques du montage d’une plate-forme est la mesure de I’effort. Le capteur choisi,
issu des techniques de microscopie a force atomique, est composé d’un laser, d’un levier optique et d’une
photodiode a quatre quadrants. Nous avons développé ensuite une méthode de calibration en force qui
prend en compte toute la chaine de mesure. Cette phase a été décrite en utilisant un exemple de complet
de calibration. Cette nouvelle méthode est basée sur une poutre piézorésistive (poutre tipless) comme
capteur pour calibrer d’autres outils de manipulation.

La raideur normale de cette poutre est déterminée en utilisant une méthode traditionnelle de cali-
bration par masses ajoutées et déplacement de fréquences. Les capteur piézorésistif est ainsi étalonné.
Les mesures effectuées sur la sensibilité du capteur piézorésistif a différentes positions sur la poutre per-
mettent d’affirmer que ce capteur n’est pas sensible a la torsion de la poutre. Ce résultat est utilisé dans
les deux montages proposés pour la calibration en force latérale de diverses poutres du commerce. L’ outil
a tester est placé de maniere perpendiculaire a la poutre piézorésistive. Deux points de contact peuvent
étre envisagés. Selon le point d’application, les montages sont appelés Tip loading et Side loading, res-
pectivement contact a I’extrémité de la poutre ou contact sur le bord de la poutre.

La calibration de la photodiode et particulierement le facteur de conversion, reliant le déplacement
sur la photodiode a la tension de sortie de celle-ci, sont aussi des points cruciaux pour fiabiliser la mesure
de I’effort. L’approche utilisée est basée sur la sensibilté de la photodiode, correspondant au ratio d’une
tension sur un déplacement que 1’on pourra ensuite relier a une déflexion angulaire normale ou latérale.
Cette méthode est ensuite utilisée afin d’étendre la plage de mesure de la photodiode en compensant les
non-linéarités de la sensibilité par une fonction approchée (courbe sigmoidale). On arrive ainsi a partir
d’une courbe de sensibilité, & couvrir toute la plage de tensions de sortie de la photodiode.

Une fois les différentes calibrations effectuées, les mesures de forces peuvent étre réalisées avec
fiabilité. Le chapitre suivant s’intéresse ainsi a I’exploitation de notre plate-forme dans le cadre d’expé-
rimentation en manipulation, caractérisation des propriétés physiques des objets et comme plate-forme
test pour la téléopération dans le cadre du projet NanoRAC.



Chapitre IV

Résultats expérimentaux

Le propos de ce chapitre est de présenter les divers résultats obtenus et observations menées sur les
deux plate-formes disponibles, la plate-forme expérimentale NanoMAD décrite dans le chapitre précé-
dent et la plate-forme du projet NanoRAC présentée dans la section 4 du présent chapitre. Ce chapitre
est découpé selon quatre parties.

La premiere partie est consacrée a la caractérisation des physiques d’un ou plusieurs objets et particu-
lierement la mesure de masse et a la détection de position. Cette caractérisation est rendue possible grace
a I'utilisation d’une méthode dynamique. L’ exploration des propriétés physiques des objets de cette taille
est un champ de recherche encore ouvert. Ici, la singularité est 1I’exploitation de la fréquence en torsion
pour déterminer la masse de ces objets. Cette méthode se base sur la méthode de Rayleigh—Ritz permet-
tant de rechercher les fréquences propres du systeéme formé par la poutre et les micro/nano-objets.

La seconde partie aborde la téléopération et plus particulierement le retour haptique. Nous appelons
retour haptique, 1’utilisation d’une interface robotisée permettant a 1’utilisateur d’appliquer des déplace-
ments du macromonde vers le micro/nanomonde et de ressentir les interactions a ces échelles. Différentes
études sont proposées pour montrer a la fois la complexité du retour d’effort direct pour un bon ressenti
de I'utilisateur et les difficultés pour coupler le systeme expérimental a un systéme de réalité augmentée.
Plusieurs couplages sont étudiés : couplage direct, couplage via un outil de réalité virtuelle, couplage via
un outil de réalité augmentée (1’effort ressenti provient d’un simulateur).

La troisieéme partie se consacre a des stratégies de manipulation, essentiellement basées sur une ap-
proche dynamique. Ainsi la détection de contact et la planification de trajectoires pour des objets de
quelques centaines de nanometres sont abordées.

La quatricme et derniere partie présente le projet NanoRAC dans son ensemble, la plate-forme de

télénanomanipulation sous SEM qui qui a été développée. Quelques résultats de manipulation basés sur
des scénarii préétablis sont particulierement décrits, mettant en avant les potentialités de ces méthodes.
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1 Mesure de masse et détection de position

Cette partie s’attache au probléme bijectif de la mesure de la masse et de la détection d’objets sur une
poutre. Ainsi une théorie est proposée pour exploiter la fréquence de torsion pour résoudre ce probleme :
si un parameétre est connu alors 1’étude des modes propres permet la résolution du second.

1.1 Théories et modeles
1.1.1 Modéele de la micropoutre

La théorie d’Euler—Bernoulli est la plus employée pour la détermination des constantes de raideur
des micropoutres a partir de résultats expérimentaux. Comme présenté en figure I'V.1, la poutre est fixe a
une extrémité et libre a 1’autre (modele encastré/libre). Sa déformation est supposée linéaire et élastique.
Les dimensions L, w et h sont respectivement la longueur, la largeur et I’épaisseur d’une poutre de section
rectangulaire. Nous définissons les coordonnées de position de la manicre suivante : 1’origine est située
au centre de la base fixe, I’axe x se situe selon la longueur de la poutre et les axes y et z selon la largeur
et I’épaisseur, respectivement. Le mouvement en flexion de la poutre est une fonction de x, donnée par :

Fic. IV.1 — Modele géométrique d’une micropoutre

4 0%y

v ov
El — S — S— =0 V.1
y(X)ax4+np 5 TS 5a (Iv.D)

ye . 3 . .
avec E le module de Young de la poutre en silicium, I, = % est le moment d’inertie selon I’axe z,
S = wx h est I'aire de la section rectangulaire, i est une constante d’amortissement, v(z, ) = V(z)e/“" est
la fonction donnant la déflexion de la poutre, et p sa densité. Sans tenir compte de I’effet d’amortissement,

la solution de 1’équation précédente est :
(K, L)? [cos(K,L) cosh(K,L) + 1] = 0 (IV.2)

avec K, nombre d’onde de la poutre pour le mode n (K; ~ 1,8751 pour le 1°" mode de flexion). La
fréquence de résonance est obtenue en utilisant la relation de dispersion suivante :

2 Ely
wy = (K, L) (IV3)
pSL*

ol w, est la n® fréquence de résonance en flexion. Si cette fréquence w, est connue alors, 1’épaisseur
h de la poutre (c’est I’inconnue principale des objets de cette taille car elle ne peut étre mesurée sous
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miscroscope électronique) peut étre déterminée selon :

w12
=G [P (IV.4)
K2V E
A partir de 13, la raideur k de la micropoutre peut étre calculée de la fagon suivante :
Ewh®
= Iv.s5
413 av5)
De la méme fagon, a partir de 1’équation du mouvement en torsion, définie par [172] :
9%0(x, 1) &0(x,1)  90(x,1)
GJ =pl + V.6
a2 P e o av.e)

ou 6(x, t) est I’angle de rotation de la poutre, G est le module de cisaillement de la poutre, et p sa

3 3
densité, c est le coefficient d’amortissement visqueux, 1, = W est le moment d’inertie polaire et J
la constante de torsion. Pour une poutre de section rectangulaire, la constante J peut étre obtenue a partir

de [173] :

5
1 h h
J~ ~wh’ [1 -0,63— +0, 052(—) l av.7
3 w w

La n® fréquence de résonance en torsion est donnée par :

m-r [GJ
p=&no b 6T, (IV.8)
2L pl,

La méthode de Rayleigh-Ritz est proposé en annexe C.

1.2 Analyse pour la vibration en flexion

Les méthodes d’analyse utilisées généralement pour 1’étude des micropoutres et de leurs propriétés
sont basées sur des études fréquentielles. De la méme facon, elles peuvent étre utilisées pour I’étude des
systémes composés de micro/nano-objets et de micropoutres par les mémes méthodes.

Une formulation classique est communément utilisée pour déterminer la masse de microobjets : la
mesure du déplacement en fréquences (frequency shifts) [174] :

k 1 1
=gz ) "

avec k la raideur de la poutre, Am la masse devant étre mesurée, f,., la fréquence fondamentale de
la poutre, fqss la fréquence de résonance associée au systeme poutre/masse. Dans le cas d’une masse
ajoutée sur la pointe de la poutre, alors la variable n vaut 1. Si celle-ci est placée uniformément sur la
poutre, alors n vaut 0,24 [174]. Cette méthode de détection de la masse n’est valable que pour un objet
unique attaché a la poutre. Si nous voulons caractériser la masse de plusieurs objets placés au hasard sur
la poutre, un modele plus complexe doit étre développé.

Une autre méthode, orientée biologie, considérant la position d’attache, emploie une approximation
linéaire pour calculer la masse d’une cellule [175] :

X El
T\ 3,3

Af =0,279m,
S Madd P

(Iv.10)
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ou [ représente la longueur de la micropoutre, E son module de Young, / son moment d’inertie et g
sa masse, Mgy est la masse de la cellule attachée, et x sa position mesurée a partir de la base de la poutre.

Le systéme poutre/objets est distinct du systeme poutre seule. La méthode de Rayleigh—Ritz est aisni
utilisée pour résoudre ce probleme plus complexe. En considérant qu’il n’y a pas de perte d’énergie entre
les objets et la micropoutre, le systéme poutre/objets est modélisé comme présenté en figure IV.2. Dans
ce modele, on considere trois microspheres attachées a la poutre a une distance /i, de la base, ayant une
masse my.

Fic. IV.2 — Géométrie du systeme poutre/objets. Exemple de trois microspheres m1, m; et m3 adhérant a
la poutre aux coordonnées suivantes (I, ly,) (Iy,,1y,) et Iy, [y,)

Dans le cas d’une vibration en flexion, la fonction de déformation z¢(x) prend la forme suivante :

zp(x) = fid1(x) + fada(x) (IV.11)

avec @1 (x) et ¢o(x) les fonctions de forme définies comme étant x? et x>, respectivement. f; et f> sont
les deux constantes correspondantes. Alors les maximums d’énergies potentielle (Uy) et cinétique (T'y),
pour une vibration en flexion, sont donnés par :

Uy = —Elf [Zﬁaﬁ(x)]:zi;
1= ese [ [Zﬁﬂx)‘ i

avec p la densité volumique de la poutre, S ’aire de sa section. On en déduit alors les éléments des
matrices de raideur et de masse, K et M :

a¢2(x)} (IV.12)

di(x0)|d (Iv.13)

EI f Logi(x) 8¢2<x>
0

kij = e 6x2 (Iv.14)
mjj = p§ f ¢i(x) - ¢j(x)dx (IV.15)
0
Pour les objets attachés, leurs éléments sont donnés par :
N
Mijobject = Z midi(lix) - @ j(lx) (IV.16)

k=1
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avec k I’'indice du microobjet parmi les N autres. Les matrices M et K du systeme complet, pour le
mode de flexion sont ainsi obtenues :

N N
1 5 g 1 6 5
gpSL + ;mklkx gpSL + ;mklkx
M = N N av.17)

1 1
gpS LS+ Z mklix §pS L+ Z mklgx
k=1 k=1

2
K_[ 4EIL  6EIL } (IV.18)

6EIL?> 12EIL3

A partir de 1’équation C.9, une solution est obtenue dans le cas de plusieurs objets attachés a la
poutre, dépendant de la position d’attache I, de la fréquence de résonance w et des masses miy :

SUesm, ) =0 (k=1,2,...,N) (IV.19)

Il est a noter que sur les trois variables de I’équation IV.19 ci-dessus, au moins deux sont nécessaires
pour résoudre 1’équation. Par exemple, si nous connaissons la position I, des différents objets ainsi
que la fréquence de résonance w du systéme complet, alors la masse des différents objets my peut étre
déduite. De mé&me si la masse des objets est connue ainsi que la fréquence de résonance du systeme, alors
la position des objets peut étre déduite simplement.

1.3 Analyse pour la vibration en torsion

Pour les modeles de torsion, le systeme poutre/objets est aussi représenté comme sur la figure IV.2.
L’axe de torsion se situe le long de I’axe x et au centre de la section rectangulaire. Pour le 1° mode de
torsion, la fonction de la déformée z,(x) est donnée par :

z(x) = 1 (x) + 1y (x) (IV.20)

ol Y1 (x) et Yo(x), sont des fonctions de I’angle de torsion, fixées respectivement a x et x%. t; et tp sont
les deux constantes correspondantes. On peut écrire alors comme précédemment les énergies potentielle
(Uy) et cinétique (T7) :

Lo || aww

U, = =GJ t Iv.2l1
! 2 f; Z " oox i ox dx ( )

i=1 J:l

1 L] 2 11 2
T[ = Eplpwzf lz tilﬁi(x) Z ]w](x) dx (IV22)

0 = =1
avec p la densité volumique de la poutre, I, = (WIBIEW%) est le moment d’inertie polaire, J est la

constante de torsion, qui peut étre obtenue & partir de 1’équation IV.7. Nous pouvons en déduire les
expressions des éléments des matrices K et M pour le mode de torsion :

B L oyi(x) i(x)
L
mij = pl, fo i) g j()dx (IV.24)
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Les éléments de la matrice M pour un objet attaché, sont donnés par :

N
Mijobject = ) Jmithi() - /() (IV.25)
k=1
ou k est I'indice d’un objet parmi les N. J,,, est le moment d’inertie pour une microsphere :
h 2
2
Ly + (5 + r)

ou r est le rayon de la microsphere attachée. Nous pouvons ainsi déterminer, dans le systeme de
coordonnées présenté précédemment, et pour les parametres [#1, #,], les matrices M et K :

2
Jy = gmr2 +m (IV.26)

N N

1 1

§,oSI,,L3 + § Jonl2, ZpIpL4 + § Jonl2,
k=1 k=1

M = . N . N av.amn
2Pt + D Tl PIL + D Tl
k=1 k=1
GIL GJLI?
GJL- 3GJL
A partir de I’équation C.9, une solution peut étre obtenue :
f(lxk"]lnlﬁw):o (k: 132’~~~7N) (IV29)

L’équation I'V.29 ci-dessus, dépend de trois variables, la position longitudinale des microspheres [y,
le moment d’inertie des masses J,, et de la fréquence fondamentale w du systéme poutre/objets. Ainsi, si
nous connaissons la fréquence de résonance w du systéme poutre/objets et les positions des microspheres,
alors les masses peuvent étre déterminées.

1.4 Evaluation expérimentale
1.4.1 Mise en place du capteur de masse et calibration

Le capteur de masse utilisé dans nos expériences consiste principalement en une poutre en silicium,
une céramique piezoélectrique et le systeme de mesure présenté au chapitre précédent. La céramique
piézoélectrique est utilisée comme oscillateur. Elle mesure 1 mm X Smm X 8 mm (¢ X w X [).

Les résultats expérimentaux indiquent qu’il existe une relation linéaire entre la tension d’entrée et le
déplacement en sortie, de 0 a 60 nm pour une entrée comprise entre 0 et 300V. Un générateur de signaux
est utilisé pour actionner la céramique, qui peut produire des sinusoides d’amplitude entre O et 20V,
pour une fréquence comprise entre 1 et 3 MHz (avec une résolution de 1 Hz entre O et 10kHz, 10 Hz
en dessous de 1 MHz et 100 Hz entre 1 et 3 MHz). Le dispositif de mesure est placé sous microscope
optique avec un objectif x20 autorisant une résolution de 0,55 um.pixel~! et permettant de déterminer
les positions des micro/nano-objets et les dimensions de la poutre.

La constante de raideur de la poutre doit étre déterminée de maniere précise, par les méthodes pré-
sentées au chapitre précédent. Pendant la calibration, les dimensions de la poutre sont celles fournies
par le constructeur et affinées en utilisant le microscope optique. Dans nos expériences, le parametre
clé, I’épaisseur de la poutre, est déterminé en utilisant la méthode des oscillations forcées basée sur la
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Fic. IV.3 — (a) Image optique de la poutre avec un grain de pollen, (b) déplacement en fréquence pour le
1°" mode de flexion, (c) pour le 2° mode de flexion, (d) pour le 1°* mode de torsion.

fréquence propre de la poutre.

La figure IV.3(a) présente la poutre utilisée dans nos expériences. Celle-ci possede une forme dif-
férente de celle du modele développé, la forme de son extrémité en triangle entraine un ajustement des
matrices de raideur et de masse, IV.23 et IV.24 pour le 1°" mode de torsion.

Lby R2i(x) (%) Lh (L —x) 8¢i(x) 07 ;(x)
kii = EI . d EI . . d 1V.30
] y ‘[0 ox2 o2 X EL fo‘ Ly 0x2 8z ( )

L1, L=y (L, - x)

mij = pS fo $i(x) - ¢ j(x)dx + pS fo 910 4500dx av31)

ol /,, est la hauteur de ’extrémité triangulaire selon I’axe x. Si la fréquence du 1°* mode de torsion

est connue, alors I’épaisseur de la poutre peut étre calculée a partir de I’équation IV.29 ainsi modifiée

(on pose J,, = 0). Les dimensions de la poutre ont été mesurées sous microscope optique lors des expé-

riences : [ =596,5 um, w=141,5 um et /,,=68,4 pm. La constante de raideur de la poutre a été caractérisée

et a pour valeur 20,15 N/m. Si le modele utilisé pour le calcul de la raideur reste celui utilisé pour une

poutre de forme rectangulaire et avec une extrémité triangulaire, alors la calibration de la raideur donne
29,32 N/m, soit une différence de 46% donnée par les équations IV.23 et [V.24.
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1.4.2 Sensibilité a la masse pour les trois premiers modes de vibration

Les fréquences de résonance de la micropoutre ont été détectées au moyen du systeme de mesure par
laser, selon le procédé explicité au chapitre précédent. Chacun des trois premiers modes a été examiné
séparément. En effet, il est ainsi possible de localiser le spot laser au centre de I’extrémité de la poutre
afin de maximiser la contribution des différents modes et notamment du mode de torsion [162]. Apres
avoir réglé la plate-forme expérimentale avec précaution, la premiere étape a réaliser est la caractérisation
de la fréquence fondamentale de la poutre en procédant a un balayage en fréquence (entre 0 et 300 kHz
avec un intervalle de 10 Hz) ; ensuite un grain de pollen d’ Ambroisie avec un diametre de 20-20,5 um
est déposé a I’extrémité de la poutre (voir figure IV.3(a)).

Pour obtenir une meilleure sensibilité pour la détection de masse, le grain de pollen est déposé assez
proche de I’extrémité libre de la poutre. Sous microscope optique, la position de ce grain est relevée,
et mesurée (519, -77) pm selon le systéme de coordonnées décrit sur la figure IV.2. Lorsque le pollen
est déplacé, I’expérience est reconduite de maniere a déterminer les trois premiers modes de vibration,
pour obtenir les fréquences de résonance correspondantes. Durant le balayage en fréquences, les trois
fréquences sont relevées pour les configurations avec et sans masse. En observant les figures IV.3(b)—(d)
nous pouvons déduire les déplacements en fréquences pour les 3 premiers modes de vibration a 140 Hz,
700 Hz et 2,4 kHz, respectivement ; ce qui indique que le premier mode de torsion a une plus grande
sensibilité a la détection de masse. Le second mode de flexion posséde lui aussi une meilleure sensibi-
lité comparée au premier mode de flexion, a cause de la masse relativement faible de la poutre [176].
Le tableau IV.1 présente les résultats obtenus pour la mesure de masse pour les trois modes, une masse
moyenne de 3,841 -107'%kg est obtenue avec une humidité relative de 60%, valeur en accord avec des
résultats précédents [177].

161' 26 1CI‘
Descriptions flexion flexion torsion Moyenne
Masse [10~°kg] 3,795 3,879 3,848 3,841

Tas. IV.1 — Résultats de la détection de masse en utilisant les trois premiers modes.

Lors des expériences, la fréquence fondamentale du systéme poutre/objet est mesurée a ’aide d’un
signal sinusoidal, de faible amplitude afin de garantir une meilleure force d’adhésion entre la poutre et le
grain de pollen, a haute fréquence (la fréquence de résonance du 1°" mode de vibration en torsion est de
284,72 kHz). Les résultats expérimentaux montre que cette derniere dépend fortement de la position de
la microsphere.

Dans le but de valider cette relation entre la fréquence de résonance, les positions d’attache et les
masses des microspheres, les grains de pollen sont placés sur quatre positions différentes le long de 1’axe
y, comme le montre la figure IV.4. A partir de I’équation IV.29 et parce que la fréquence fondamentale est
déterminée par les positions sur les axes x et y aussi bien qu’a partir des masses, le probleme se résoud
comme expliqué ci-apres.

Dans un premier temps, la vision par microscope est utilisée pour mesurer les positions des grains de
pollen. Dans un second temps, la fréquence de résonance du systéme poutre/objets est détectée par ba-
layage. Par conséquent la masse du grain de pollen est déterminée facilement a partir de 1’équation IV.29.
Les résultats expérimentaux sont présentés dans le tableau IV.2 ci-apres.
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Fig. IV.4 — Le grain de pollen est placé dans quatre positions différentes le long de 1’axe transversal de la
poutre. Le grain fait 20 um de diametre.

Grain Positions  1° torsion dépl. fréq. Masse
de pollen (x,y) [ um] [ kHz] [10‘]2kg]

-1 (491, 68) 1,81 3,829

2 (536, 17) 0,12 2,984

3 (530, -38) 0,61 3,816

4 (519, -77) 2,40 3,848

TaB. IV.2 — Détection de la masse d’un grain de pollen d’ Ambroisie adhérant a la poutre pour différentes
positions.

Nous pouvons remarquer que le déplacement en fréquence, relativement a la sensibilité de la dé-
tection de masse, diminue lorsque la position d’attache du pollen s’approche de 1’axe de torsion de la
poutre (cf. masse de 2,984107?kg du tableau IV.2). Cette remarque s’explique simplement a cause de la
diminution du moment d’inertie. Elle est en accord avec 1’analyse du mode de torsion pour un capteur
de masse basé sur une poutre. C’est pourquoi, pour obtenir une sensibilité accrue pour la détection de la
masse, lors de I'utilisation du 1°" mode de torsion, la masse doit étre placée assez proche de I’extrémité
de la poutre.

1.4.3 Détection de plusieurs masses.

Dans le but de vérifier la méthode proposée, quatre grains de pollen sont déposés a I’extrémité de la
poutre en différentes positions mesurées par microscopie optique (configuration présentée en figure [V.5).
Le tableau IV.3 consigne les positions et présente la masse moyenne relevée égale a 3,905 - 10~'%kg.
Cette valeur est 1égeérement plus élevée que la masse réelle du pollen. Deux facteurs contribuent a cette
erreur. Le premier est la mesure du diametre du grain de pollen. Le second est que deux des grains sont
tres proches de I’axe de torsion de la poutre (m; et m3) ce qui a pour effet de réduire la sensibilité de
la mesure. Cependant, contrairement a 1’utilisation du mode de flexion conventionnel, le 1° mode de
torsion posseéde une meilleure sensibilité pour la mesure d’une masse disposée a I’extrémité de la poutre.
Cela pourrait permettre d’utiliser des poutres ordinaires avec une meilleure sensibilité pour la détection
de matériaux bio/chimiques.
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S my

m,

Fic. IV.5 — Quatre grains de pollen d’ambroisie, adhérant a une poutre en différentes positions. Les
positions sont mesurées par microscopie optique avec une résolution de 0,55 wm.pixel~!.

Grain de Positions 1°" torsion depl. fréq. ~ Masse
pollen (L, Lyl pum] [kHz] [10~"%kg]
1 (461, 55)
2 (509, 10)
3 (532, 10) 1,82 3,905
4 (540, -28)

TaB. IV.3 — Résultats de la détection de plusieurs masses.

1.5 Conclusion

La détection de masse et le calcul de la position de micro/nano-objets adhérant a une micropoutre ont
été développés. Pour la mesure de masse, un modele basé sur le mode de flexion du systéme poutre/masse
a été développé. Contrairement a la méthode conventionnelle, cette méthode peut non seulement étre uti-
lisée pour la mesure des masses de plusieurs objets a 1’aide d’un microscope, mais aussi pour déterminer
les positions de 1’objet sur 1’axe longitudinal de la poutre avec précision.

Un autre modele basé sur le mode de torsion du systeme poutre/masse a été proposé pour la détection
de la position sur 1’axe transversal. Dans ce cas pratique, une fois que la position longitudinale de 1’objet
et la fréquence de résonance de la poutre sont connues, la masse peut €tre déterminée avec précision
par le premier mode. A contrario, si la masse et la fréquence de résonance du 1°" mode de torsion sont
connues, sur la base de ces deux modeles, la position de 1’objet peut €tre facilement obtenue. Ces deux
modeles peuvent €tre utilisés conjointement pour la mesure de masse et la détection de position des
objets adhérant a la micropoutre.
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2 Stratégies de retour d’effort pour la manipulation

Cette partie présente I’apport pour I'utilisateur, d’un ressenti haptique approprié et d’une assis-
tance a la micro/nanomanipulation. Le retour haptique ou ressenti haptique est 1’utilisation d’une in-
terface robotisée permettant d’appliquer des déplacements du monde macroscopique vers le monde mi-
cro/nanoscopique et de ressentir via cette interface les interactions a cette échelle.

La plate-forme NanoMAD est ainsi couplée a un systeme de réalité virtuelle qui permet de visualiser
une scene reconstruite en trois dimensions et a une interface haptique qui permet de déplacer 1’outil
(poutre ou cantilever) et de ressentir les interactions de cet outil avec les objets micro/nanoscopiques. Ce
systeme offre ainsi de nouveaux modes d’interaction en s’ affranchissant de la vision sous microscope.

Cette partie s’intéresse,

2.1 Plate-forme de réalité augmentée

Dans le but d’expérimenter différentes stratégies de retour haptique, la plate-forme de réalité aug-
mentée (décrite sur la figure IV.6) se compose des éléments suivants : I’interface haptique, le simulateur
interactif, et la plate-forme expérimentale. Le couplage entre les différents éléments est dit bilatéral :
I'utilisateur est ainsi capable d’agir dans les environnements virtuel et réel, et de recevoir des informa-
tions, a la fois visuelle et haptique, lorsque des changements s’operent.

Interface de Réalite Piate-forme de
Virtuelle [ Augmentée Micro/Nanomanipulation

Couplage
bilatéral

|

Couplage
bilatéral

Interface Haptique

FiG. IV.6 — Plate-forme de réalité augmentée

Grice a cette configuration, I’opérateur humain peut réaliser des taches de micro/nanomanipulation
et peut intervenir sur les différents composants de la plate-forme. Pendant les phases de calibration et de
manipulation, I’utilisateur ajuste les différents parametres de la plate-forme (focalisation du laser, posi-
tion initiale de la poutre, ...) alors que I’interaction avec 1’environnement virtuel est continue au travers
des interfaces robotisée et graphique/physique. Les caractéristiques principales et les performances des
composants de la plate-forme sont présentées ci-apres.

2.1.1 Description des principaux composants

Environnement virtuel Les simulations des micro/nanoscénes utilisent I’outil logiciel XDE, eXtended
Dynamical Engine. C’est un moteur physique dédié a la modélisation temps réel des interactions méca-
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niques. 11 est réalisé par le CEA! et permet la manipulation d’objets virtuels dans un environnement 3D
au moyen de périphériques externes (SpaceMouse, Interfaces haptiques ou périphériques de capture de
mouvements). Il prend aussi en charge les chalnes cinématiques et leur contrdle. Des simulations temps
réel adaptées au retour interactif réaliste peuvent étre réalisées.

XDE est divisé en deux parties, GVM (Generalized Virtual Mechanism) le solveur numérique qui
prend en charge la dynamique des modeles et LMD++ (Local Minima Distances) qui s’occupe de détec-
ter les collisions entre objets en temps réel. Afin de satisfaire les criteres d’interactivité entre le modele
et I’utilisateur, I’architecture logicielle du moteur physique sépare les boucles de controle haptique et de
vision. La boucle physique tourne a haute fréquence (jusqu’a 1 kHz) et interagit avec I’interface haptique
en assurant un retour d’effort en temps réel a I’opérateur. La boucle de retour visuel accede aux données
physiques pour générer une vue 3D de la scene a une fréquence correspondante a celle de la perception
humaine (30 Hz).

Plate-forme de micro/nanomanipulation Celle-ci est décrite en détail au chapitre III. Un module de
communication a été rajouté afin de permettre la transmission des différentes données par un réseau
Ethernet. Ce module est appelé « Superviseur »(SuperVisor) et intégre une couche de communication
réseau UDP et Corba ainsi qu’une mémoire partagée pour faciliter les échanges de données avec 1’envi-
ronnement virtuel (voir figure I'V.7).

Nano 3D
MCL USB Nano-Bio2M
PI P-732.7
PCI 6036E RS
SuperViseur \ QD5.8SD
DP
Virtuose 3D
Arvoo Picasso 3C
Interface <

» CCD XC-711P

i de Controle

Micro 3D
Controleur TCP/IP Reéalitée ) CMA-25CCCL
Virtuose Virtuelle Newport ESP600Q.

CMA-25CCCL

CMA-25CCCL

Fig. IV.7 — Schéma de communication de la plate-forme

2.2 Evaluation expérimentale

Le couplage entre I'interface haptique, le simulateur interactif et la plate-forme de micro/nanoma-
nipulation est un premier pas pour 1’intégration avec le systéme final du projet NanoRAC (présenté au
paragraphe 4 de ce chapitre). Malgré les avantages de notre plate-forme de micro/nanomanipulation,
celle-ci differe du systeme final. Cela est dii en partie au préhenseur et a la mesure d’efforts. La flexibilité
de la poutre rend possible la mesure des interactions aux échelles micro/nanoscopiques et intervient aussi
dans le rendu de ces efforts. L’ opérateur humain n’a pas directement acces aux forces agissant entre la
poutre et I’objet, mais a une mesure de cette interaction au travers de la raideur de la poutre. La valeur
de cette raideur joue un role important dans le rendu des phénomenes.

Thttp://www.cea.fr/


http://www.cea.fr/

2. Stratégies de retour d’effort pour la manipulation 97

Les expériences réalisées sont présentées puis discutées dans les paragraphes suivants, en commen-
cant par un point important : la calibration des environnements virtuel et réel.

2.2.1 Tests préliminaires et calibration

Calibration de la réalité virtuelle Lorsque la scéne virtuelle est créée, une attention particulieére est
apportée a la cohérence visuelle avec la scéne réelle de manipulation. C’est pourquoi les dimensions des
objets virtuels sont proportionnelles & celles des objets réels et la disposition de la sceéne est conservée.
En prenant en compte le ratio entre la taille des poutres utilisées (longueur/épaisseur de 1’ordre de 10>
2 10%), alors la déflexion de I’extrémité libre de la poutre doit étre assimilée a de petits déplacements.
Ainsi, si dans la scéne réelle, la poutre est montée avec un certain angle d’inclinaison, sa représentation
dans la scene 3D restera horizontale.

Un autre parametre intrinséque a la réalité virtuelle est le seuil de détection des collisions. En effet,
un seuil maximum doit &tre réglé. Pour un couple d’objets, le moteur physique détecte une distance mini-
male locale lorsque deux vecteurs locaux, normaux aux objets, de directions opposées sont alignés. Bien
stir, du fait de la géométrie de certains objets, il peut exister plusieurs distances pour une paire d’objets.
Une collision est détectée lorsque le seuil imposé est dépassé. Cette propriété a pour conséquence, pen-
dant la simulation, de I’application de forces d’interactions entre les objets virtuels (et indirectement sur
I’opérateur humain), dés que ce seuil est atteint. Lorsque les forces mesurées sont utilisées pour géné-
rer un retour haptique alors, ce seuil de détection agit comme un filtre sur la variation temporelle de la
force mesurée. Méme si dans la scéne réelle, il y a des forces agissant entre les objets, dans la scene vir-
tuelle, ces forces seront seulement appliquées lorsque la distance de séparation est inférieure a ce seuil.
L’ajustement de ce parameétre assure un retour haptique complet ou filtré.

Calibration de la plate-forme La phase de calibration passe d’abord par la détermination des posi-
tions des différents objets de la scene réelle (poutre et micro/nano-objet), puis par le réglage de la chaine
de mesure d’efforts (dont le principe est rappelé brievement ici mais décrit plus en détail dans le chapitre
précédent).

Les angles de déflexion # sont déduits a partir des déplacements Ad de I’extrémité de la poutre,

générés par les forces d’interaction :

3
=—.A v.32
0 L d (Iv.32)

Les déflexions de la poutre produisent des déplacements du spot laser qui sont enregistrés par les
quatre segments de la photodiode. L’intensité du spot est ensuite traduite en tension par I’électronique
embarquée. Ces composantes sont ensuite utilisées pour déterminer les déflexions verticale et latérale via
la mesure de tensions de sortie :

Us=ay0 (Iv.33)

Et la force peut étre déduite de la déflexion de la poutre si la raideur de celle-ci est connue (voir
chapitre précédent)

Fepoy - Kedd
=pPd-Yd, d = AU,

Deux types de poutres ont été calibrées par les méthodes proposées précédemment puis utilisées lors
de nos expériences. Leurs principales caractéristiques sont rappelées dans le tableau IV.4.

La configuration de la plate-forme est la suivante : la poutre reste fixe, et 1’utilisateur controle le
nanostranslateur supportant le substrat, tout au long des expériences. La position initiale du substrat est

(IV.34)
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Type  Bal uN/V] ke [N/m]
souple 72 0,09
raide 19,2-1073 48

Tag. IV.4 — Principales caractéristiques des poutres utilisées lors des expériences

choisie égale a zé€ro, la position de la poutre en fonction du substrat permet de définir la distance de
séparation, et la plage possible des déplacements.

Couplage entre les environnements virtuel et réel La communication bidirectionnelle et le trans-
fert de données entre les deux environnements, réel et virtuel, se font de manieére efficace si les facteurs
d’échelle sont appropriés. Le but est de créer un espace de travail de mé€me taille pour 1’opérateur (voir
figure IV.8). Des coeflicients unitaires ap, = B, = 1 sont choisis pour le couplage entre 1’interface hap-
tique et la scéne virtuelle.

Dans toutes les expériences mettant en ceuvre la réalité virtuelle, le substrat est contr6lé en position.
Il s’avere ainsi nécessaire de choisir les gains a appliquer pour les changements de position entre les
environnements virtuel et réel dans le respect des plages de déplacement du substrat réel. Les valeurs
de ces facteurs d’échelle sont choisis afin de centrer le substrat réel dans les trois directions. Les gains
appliqués sont les suivants oz, = @, = 12,5-107° utilisés pour transformer les coordonnées (x,y) du
substrat virtuel en commande latérale pour le substrat réel, alors qu’un gain @, = 2,5 - 107° est appliqué
pour la position selon I’axe z. Le schéma de couplage est présenté en figure IV.8.

Interface Realité Scéne
Haptique Virtuelle réelle

qn [ml qv [m] qr [m]

Fh [N] Fv [N] <— Fr [N]

Fic. IV.8 — Facteurs d’échelle existant entre les différents systémes

Les expériences réalisées consistent a controler le mouvement relatif d’une poutre (fixe) interagissant
avec une microsphere située sur un substrat pouvant se déplacer (voir figure IV.9). Les forces utilisées
pour générer le retour haptique peuvent €tre les forces réelles mesurées ou bien les forces simulées. Les
tests se basent sur les forces mesurées dans la direction z car leurs magnitudes sont significatives en
comparaison des forces latérales. Elles apportent les informations nécessaires a 1’évaluation de diffé-
rentes stratégies de retour d’effort.

Forces non linéaires

Microsphére

Substrat

Fic. IV.9 — Présentation de la scene virtuelle
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2.2.2 Couplage bilatéral simple

Mesures d’effort Les forces d’interaction existantes entre une poutre et une surface génerent les
courbes caractéristiques présentées sur la figure IV.10. La technique de mesure consiste a enregistrer
la déflexion de la poutre en fonction de la distance de séparation entre la poutre et la surface jusqu’au
contact, dans les phases d’approche et de retrait.

A Déflexion

ou Force

=»=  Approche
=& Retrait

(a) Poutre Souple (b) Poutre Rigide

\

Déplacement

Fi. IV.10 — Courbe d’approche—retrait : (a) poutre souple, (b) poutre rigide.

Nous pouvons remarquer plusieurs phases sur la figure IV.10 :

A La phase d’approche débute par I’absence d’interaction entre les deux objets. La distance de sépara-
tion entre la poutre et la surface est supérieure a une certaine distance.

B Une fois cette distance atteinte, la poutre et la surface commencent a s’attirer mutuellement avec une
certaine force d’interaction (forces de van der Waals, électrostatique, capillaire). Il y a équilibre
entre les forces d’attraction et de répulsion.

C L’équilibre est rompu, les forces attractives sont supérieures aux forces répulsives et la poutre vient
au contact de la surface (Snap-in ou saut au contact)

D La poutre continue de descendre, la pointe est toujours en contact avec la surface.
E La poutre termine sa descente et la phase de retrait commence.
F La poutre et la surface se séparent, c’est la phase appelée Pull-off.

G La phase de retrait est terminée.

Les courbes de force—distance mesurées selon ce principe représentent la succession de points d’équi-
libre de la poutre lorsque toutes les forces sont prises en compte : la force de rappel élastique de la poutre,
et les forces d’interaction aux échelles micro/nanoscopiques. Comme nous sommes dans la situation ol
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la mesure de I’effort dépend du déplacement, I’influence du capteur ne peut plus étre négligée. Une ana-
lyse du rdle de la raideur de la poutre sur le rendu de I’effort montre les différences entre une poutre
rigide et une poutre souple.

Une poutre rigide ne génere pas une déflexion tres importante, spécialement pour les faibles forces
d’attraction, mais un saut au contact facilement détectable (figure IV.10(b)). L’avantage d’utiliser une
poutre rigide réside dans le fait d’accéder directement aux forces sans qu’elles soient modulées par la
flexibilité de la poutre. Cependant, la détection de la déflexion représente la partie la plus difficile, em-
péchant une exploitation directe des résultats d’un point de vue visuel et haptique.

Inversement, une poutre souple (raideur faible) génere une courbe d’effort avec une hystérése assez
large (figure IV.10(a)). Malgré 1’avantage d’une détection simple et claire des différentes phases d’une
courbe d’effort, la diffculté concerne 1’exploitation des résultats de mesures. La difficulté réside particu-
lierement dans le choix des facteurs de conversion des phases de saut au contact et de Pull-off pour les
rendre cohérentes, stables et perceptibles par I’ utilisateur.

Dans le but d’investiguer le rendu haptique pour une grande gamme de forces mesurées, plusieurs
expériences ont été réalisées avec des poutres rigides et souples.

Couplage bilatéral direct Un couplage direct est réalisé entre I’interface haptique et la plate-forme
expérimentale. L’ opérateur manipule la poignée de I’interface haptique qui controle les déplacements
du substrat (voir figure IV.11). La déflexion de la poutre est proportionnelle aux forces d’interaction, et
sont enregistrées et utilisées pour générer le retour d’effort selon le schéma de contrdle en impédance.
Une poutre avec une raideur K.=0,1 N/m est utilisée. Les gains nécessaires pour adapter les mesures des
échelles micro et macro ont les valeurs suivantes : Ay = 107 et Ay = 25-10°.

/
{

/
o
r Y /

| Utilisateur | %4/ /

Interface 3 i-—ﬁ: =
Haptique LB

Couplage
Eilateral

A——— = |

Environnement reel

Fic. IV.11 — Configuration du couplage bilatéral

Pour comprendre les interactions de la scéne réelle, I’ utilisateur s’aide des mouvements du spot laser
qui sont représentés sur I'interface de la plate-forme expérimentale et ressent les efforts d’interaction
(proportionnels aux déplacements du spot) rendus par I’interface haptique.

Les expériences de couplage direct incluent des tracés de courbes d’approche—retrait (courbes déja
rencontrées précédemment). Les phases d’approche (saut au contact ou Snap-in) et le détachement (Pull-
off) sont observées et sont ressenties sur un déplacement tres court (de 1’ordre de 0,2 um). Bien que I’in-
terface haptique puisse générer des mouvements du substrat avec une résolution moindre, cela entraine
une perte de la configuration désirée. Méme si 1’ opérateur effectue des mouvements lents et limités, il ne
peut pas percevoir correctement tous les phénomenes présents.
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Ce type de couplage implique I’utilisation des forces mesurées brutes pour générer le retour haptique.
Malgré I'utilisation d’une poutre souple permettant de détecter toutes les phases importantes de ce type
de tracé, nous ne pouvons ajuster les parametres pour reproduire toute la gamme d’efforts afin de rendre
perceptible les deux variations d’efforts : saut au contact (faible variation) et Pull-off (forte variation).

De plus, le retour visuel de la plate-forme est limité a une vue 2D de dessus qui ne révele rien de la
direction de la déflexion, ou des parties de la poutre impliquées dans I’interaction. Par conséquent, I’opé-
rateur humain n’a pas d’autres informations sur la flexion de la poutre (attraction ou répulsion) que les
mouvements du spot sur la photodiode. Ces différents retours empéchent I’utilisateur d’adopter a temps
certaines mesures de sécurité ou d’adapter ses mouvements lors de la manipulation a la configuration de
la scene.

Réaliser une tiche de manipulation avec un couplage direct, c’est aussi traiter avec les conditions
environnementales qui jouent un rdle important dans le rendu des phénomenes. Pour obtenir a chaque
fois, et de maniere satisfaisante, un rendu visuel et haptique des phénomenes, cela suppose de régler a
chaque fois les parameétres du couplage pour trouver les ajustements appropriés.

2.2.3 Couplage haptique renforcé

Des expériences ont également été effectuées avec un couplage haptique renforcé (voir figure IV.12)
en introduisant 1’environnement virtuel entre 1’interface haptique et I’environnement réel. Les stratégies
de retour haptique testées reposent sur les forces simulées et/ou mesurées, ces dernieres étant appliquées
a la scene virtuelle, soit directement, en tenant compte de leurs variations completes lors de la manipula-
tion soit comme métaphore haptique.

Couplage
Bilatéral

\—/' Environnement reel

I Utlllsateur

Couplage
Bilatéral

Interface
Haptique

Fic. IV.12 — Configuration du couplage haptique renforcé

Un bref apercu des types d’expériences entreprises ainsi que leurs principales différences est présenté
dans la tableau suivant IV.5 :
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informations procurées  forces mesurées  forces simulées

a I’utilisateur (cas de I’AFM) (cas du SEM)
modele RV retour « réaliste »  retour virtuel

poutre rigide (a) (©)

poutre souple (b) (d)

TaB. IV.5 — Apercu des expériences

La plate-forme expérimentale offrant la possibilité de mesurer les interactions, plusieurs configura-
tions ont été réalisées :

(a) Dans la sceéne virtuelle, la poutre a ét€ modélisée par un corps rigide afin de permettre a 1’utilisa-
teur de ressentir directement les interactions. Les forces agissant entre les objets (virtuels et réels)
sont les forces mesurées. La calibration est faite de maniere a reproduire un rendu « réaliste » sur
I’ensemble de la plage d’efforts.

(b) Des expériences similaires, mais utilisant une simulation virtuelle prenant en compte la flexibilité
de la poutre n’ont pas été effectuées, car cela revenait a reproduire les effets (d’un point de vue
haptique) d’un couplage direct.

Iy ades situations ou la mesure des forces réelles n’est pas disponible ou pas exploitable. C’est le cas
lors de manipulations effectuées sous SEM avec les pinces utilisées (sans dispositif de retour d’effort).
Pour compenser cette absence de mesures, les forces simulées peuvent étre utilisées pour générer des
informations utiles a la réussite de diverses manipulations aux échelles micro et nanoscopiques.

(c) et (d) Afin d’évaluer le retour haptique basé sur les forces simulées, une comparaison entre la

simulation virtuelle et I’environnement réel est nécessaire. Les expériences ont été effectuées en
configuration réalité augmentée, avec le simulateur interactif.

Retour haptique basé sur les forces mesurées Ces expériences procurent a I’ utilisateur un retour
de force en accord avec les différentes phases de manipulation et une rétroaction visuelle modifiée. Le
modele utilisé au cours de ces expériences consiste en une poutre fixe et placée horizontalement. Une
microsphere est placée sur le support mobile. L’ utilisateur contrdle la position du substrat avec le dis-
positif haptique. Les forces existantes dans la scéne réelle sont mesurées avec une poutre souple, K. =
0,09 N/m. Celle-ci permet de détecter la force d’attraction jusqu’au contact ainsi que la différence d’am-
plitude lors des phases d’approche—retrait. Les forces mesurées sont appliquées dans la scéne virtuelle
comme des forces d’interaction et, par conséquent, ressenties par I’utilisateur via 1’interface haptique.

La distance de séparation entre la poutre virtuelle et la microsphere a été choisie pour rendre percep-
tible toutes les phases qui caractérisent une courbe d’approche—retrait, Snap-in et Pull-off.

Au cours d’une manipulation, I’utilisateur commence 1’approche du substrat vers la poutre dans
les deux environnements réel et virtuel. La diminution de la distance de séparation (ligne rouge, fi-
gure IV.13) illustre les mouvements de 1’utilisateur. Lorsque les forces attractives apparaissent dans la
scéne réelle (ligne magenta), elles commencent aussi a agir dans la scéne virtuelle (ligne bleue). Par
conséquent, 1’utilisateur ressent I’ attraction des objets virtuels (attraction). Toutefois, méme si le contact
poutre/microsphere apparait dans la scéne réelle, le rendu visuel ne I'indique pas a cause de la cali-
bration des positions initiales. Par conséquent, ’utilisateur doit continuer a déplacer le substrat vers la
poutre dans les deux scenes, mais il commencera a ressentir des forces répulsives (forces répulsives) qui
correspondent a la compression de la poutre dans la scéne réelle. La transition entre les forces attractives
et répulsives est indiquée par la variation de pente de la distance de séparation (ligne verticale R1, fi-
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gure IV.13).

Au début de la phase de retrait, pour une faible distance de séparation, 1’utilisateur est repoussé par
les forces répulsives jusqu’a une position d’équilibre (position qui correspond a une force mesurée nulle,
ligne verticale Ry, figure IV.13). A partir de ce seuil, si I’utilisateur continue 2 descendre le substrat (aug-
mentant ainsi la distance de séparation), il ressentira les forces attractives avec une intensité croissante
qui commencent a agir entre la poutre et la microsphere (Pull-off). S’il continue a éloigner le substrat, le
seuil de détachement est atteint, I’interaction diminue brusquement a zéro, et le substrat tend a retourner
a sa position initiale.

4 F T T T T T T =

Compression
de la Poutre

Distance de séparation

| TForccs

Répulsives Force mesurée

Forces Force simulée

Force mesurée et simulée [N], Position du substrat [pm]|

Attractives
B . 4
Contact
_9l H . 4
——Distance de séparation
3L —— Force mesurée B
——Force simulée
Approche
4] . N
Pull-off
_5L 4
Retrait
1 I I i i I i I i i I
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220

Echelle de Temps

Fic. IV.13 — Position du substrat et variations des efforts lors d’une phase d’approche-retrait

Malgré la précision des sensations générées par le retour haptique de ces expériences, la représenta-
tion visuelle n’est pas adéquate et perturbe la perception des phénomenes par I’utilisateur. Le fait qu’il
n’y ait aucun contact entre les objets virtuels lorsque les forces attractives apparaissent lors de la phase
d’approche et, de maniere symétrique, d’intenses forces attractives en 1’absence de contact lors de la
phase de retrait, a tendance a géner I’utilisateur s’il doit réagir immédiatement et efficacement. Ces dif-
férences conduisent a une période de réflexion nécessaire pour combiner les informations visuelle et
haptique.

Toutefois, une calibration du modele virtuel et de la scéne réelle pour fournir une retour visuel co-
hérent se traduira par une modification du retour d’effort. Bien que les forces attractives puissent étre
ressenties par 1’opérateur, une fois le contact atteint, les mouvements de 1’opérateur sont bloqués. Les
conditions d’équilibre qui doivent étre satisfaites dans le modele virtuel vont empécher I’opérateur d’al-
ler plus loin. Par conséquent,il ne pourra que toucher les objets et non pas exercer sur eux un effort, a la
fois dans les sceénes virtuelle et réelle. Méme s’il ressent le saut au contact et le Pull-off, il ne sera pas en
mesure de détacher le micro/nano-objet.

Retour haptique basé sur les forces simulées Certaines expériences ont été effectuées pour éva-
luer le role de ces forces calculées lors de la manipulation avec la plate-forme expérimentale dans une
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configuration de réalité augmentée.

Le mode de fonctionnement de la plate-forme fournit une mesure des forces d’interaction via la dé-
flexion d’une poutre. Cela signifie que les forces sont modulées par la rigidité de la poutre lorsqu’elles
sont transférées a 1’échelle macroscopique. Utiliser une telle méthode pour mesurer les efforts d’interac-
tion empéche I'utilisateur d’accéder directement aux forces micro/nanoscopiques. C’est pourquoi il est
nécessaire d’inclure la raideur de la poutre dans la simulation.

Au cours des expériences, 1'utilisateur, qui manipule I’interface haptique, contrdle la position du
substrat dans les deux environnements. Les forces virtuelles sont appliquées entre les objets dans 1’envi-
ronnement virtuel générant ainsi un retour haptique tandis que les forces microscopiques agissent dans
la scene réelle. Le couplage entre les environnements virtuel et réel devient alors un couplage unilatéral.
Les forces d’interaction qui existent dans la scene réelle sont enregistrées et utilisées uniquement a titre
de comparaison avec les résultats de réalité virtuelle.

Les figures ci-contre IV.14, IV.15 et IV.16 illustrent les scénes virtuelle et réelle au cours de phases
de manipulation. Celles-ci présentent la concordance entre les changements opérés dans les différents
environnements, virtuel et réel. Dans toutes ces figures, la région A indique la phase de manipulation
en ’absence de forces d’interaction entre la poutre et la microsphere. La figure 1V.14 présente, pour
cette région, la position initiale de la poutre virtuelle. Dans le modele virtuel, aucune interaction n’existe
comme l’illustre la figure IV.16,A. L’interface expérimentale montre la position du spot de la photodiode
(figure IV.15, A).

La distance de séparation diminue en fonction des mouvements de 1’ utilisateur, pour atteindre le seuil
a partir duquel les forces commencent a apparaitre (figure IV.16, B1). Ces forces attractives agissent a
la fois sur la poutre virtuelle diminuant ainsi sa position initiale (figure IV.14, de A a B) et sur la poutre
réelle, générant sa déflexion. Nous pouvons noter un saut au contact dii a la forte raideur de la poutre sur
la figure IV.15, B. Dans le méme temps, la loi de variation des forces virtuelles génere également un saut
au contact sur la poutre virtuelle comme le montre la figure IV.14, B et la figure IV.14, B2.

Les flexibilités réelle et simulée de la poutre permettent de tester le régime répulsif (région C). Par
conséquent, ’utilisateur peut continuer & monter le substrat et donc la microsphere (figure IV.14, fi-
gure I'V.15, C) induisant une déflexion importante. Le signe opposé de ces déflexions indique des forces
de répulsion alors que leur intensité, ressentie par I’utilisateur via I'interface haptique, sont également
visualisées dans I’environnement virtuel par des fleches de tailles et couleurs différentes (figure 1V.14,
(). Les déplacements du substrat sont limités par la déflexion maximum de la poutre, cette valeur a été
établie lors de la calibration.

Pour débuter la phase de retrait, 1’utilisateur redescend le substrat pour séparer la microsphere de
la poutre dans les deux environnements. La région D présente le Pull-off, force nécessaire pour séparer
les deux objets en contact. Cette phase de la manipulation et I’amplitude importante de la force sont
clairement ressenties par I’utilisateur et illustrées par la variation de la position de la poutre virtuelle
(figure IV.14, D), la taille de la fleche indiquant la présence de contact (figure V.16, D) et la mesure de
déflexion de la poutre (figure IV.14, D).

Si le substrat descend encore, le seuil de détachement est atteint, et I’amplitude de I’interaction
change tout a coup pour atteindre zéro (région E) ainsi la microsphere se sépare de la poutre qui retrouve
sa position initiale (figure IV.16, E).



2. Stratégies de retour d’effort pour la manipulation 105

Pour fournir a I'utilisateur un large panel d’informations utiles, la corrélation entre les informations
visuelle et haptique permettent une compréhension immédiate de la dynamique de la scéne. Ainsi 1’uti-
lisateur peut s’adapter plus rapidement et intervenir de maniere plus efficace lors d’une manipulation
en ligne. Comme ces résultats le montrent, les principales phases de 1’approche-retrait se produisent
simultanément dans les environnements virtuel et réel, indiquant que les forces virtuelles (ou simulées)

peuvent étre utilisées comme un substitut aux forces réelles (ou mesurées) si ces dernieres ne sont pas
disponibles.
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Fig. IV.14 — Variation de la position de la poutre Fic. IV.15 — Déflexion de la poutre réelle mé-
virtuelle lors de la phase d’approche-retrait surée lors de la manipulation

A Pas de contact

C-D Retrait — Forces attractives D Retrait — Forces de pull-off E Retour

Fic. IV.16 — Configuration de la scéne virtuelle lors de la manipulation

2.3 Conclusion

Les résultats de ces expériences soulignent le role de la calibration des environnements virtuel et
réel. Ils illustrent les possibilités d’utiliser les données mesurées comme sources d’informations pour
I’utilisateur. L’application d’un effort constant sur 1’objet peut &tre obtenu grace a la Réalité Virtuelle
fournissant a I’utilisateur un retour haptique stable. Des études complémentaires peuvent étre menées a
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la fois pour la définition de métaphores (pour aider I’utilisateur) et le couplage bilatéral.

Considérant le cas des mesures d’effort non disponibles, des forces simulées ont été utilisées pour
générer le retour haptique. La comparaison de la simulation virtuelle et de I’environnement réel pendant
une approche—retrait montre un bon accord. Ces résultats conduisent a I’'idée d’utiliser un nouveau type
de calibration. Un couplage bilatéral entre I’environnement virtuel et le SEM permettant ainsi une cali-
bration adaptative en temps réel. Dans ce cas, si certaines mesures de la scéne réelle sont disponibles,
elles pourraient étre utilisées pour ajuster la scéne virtuelle afin de fournir a I’ opérateur des retours visuel
et haptique plus fiables et en accord avec les différentes phases de la manipulation.

3  Quelques stratégies de manipulation

Ce paragraphe s’intéresse a présenter des stratégies développées pour 1’échelle submicronique. Du
fait de I’'impossibilité de saisir par un simple contact adhésif (I’objet est trop petit par rapport a une poutre
tipless par exemple) comme a I’échelle microscopique, des stratégies originales ont été développées sur
notre plate-forme de micro/nanomanipulation. L’idée principale est d’exploiter les modes dynamiques,
classiquement utilisés en imagerie, pour pousser de facon contrélée des objets de taille submicronique.

3.1 Détection du contact

Dans cette partie nous présentons une méthode de détection du contact entre une pointe de poutre
AFM et une surface. Nous avons présenté au chapitre précédent la possibilité d’imprimer a notre levier
optique des oscillations afin de détecter différents parametres propres de la poutre (épaisseur, raideur en
flexion et en torsion). De méme dans la 1™ partie de ce chapitre consacrée a la mesure de masse(s), le
mode dynamique est aussi employé. Nous 1’utilisons ici pour la détection du contact entre un micro/nano-
objet et la pointe de notre poutre.

Pendant le mode non-contact (Tapping mode), I’amplitude des oscillations du levier est maintenue
constante par une boucle d’asservissement. La fréquence d’oscillation de la poutre est fixée a sa fré-
quence de résonance et la force exercée sur I’échantillon peut étre déterminée automatiquement connais-
sant la raideur de la poutre et sa déflexion. La schéma IV.17 présente la variation d’amplitude du signal
de la photodiode selon la topographie de la surface. Quand la pointe passe au-dessus d’un relief a la
surface, le contact est diminué et I’amplitude des oscillations diminue. Inversement, lorsque la pointe
passe au-dessus d’une dépression, la géométrie du contact est plus importante et I’amplitude augmente
(approchant le maximum d’amplitude fixé initialement).

Fi1c. IV.17 — Détection du contact en utilisant le mode non-contact

Une courbe d’approche—retrait entre la pointe d’une poutre et une surface est présentée en figure I'V.18.
La poutre reste fixe et le substrat se déplace selon z. Les deux courbes (a) et (b) sont a étudier en parallele.
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Elles représentent respectivement I’amplitude des oscillations et la déflexion de la poutre (ou la force a
un facteur multiplicatif pres) en fonction du déplacement selon I’axe z.
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Fic. IV.18 — Détection du contact

A : Audébut de la phase d’approche, I’amplitude d’entrée est constante a la valeur fixée par I’ utilisateur,
ici 0,45V (tracé (a)). La force est constante.

B : Lorsque la pointe approche de la surface, I’amplitude commence a diminuer et la force attirant la
pointe augmente en valeur absolue.

C : Lorsque I’équilibre entre la force de rappel de la poutre et les forces d’attraction (Van der Waals,
électrostatique, capillaire) est rompu, la pointe est attirée par la surface et arrive au contact. Cette
phase est appelée saut au contact (Snap-in).

D : La pointe est en contact avec la surface, mais en contact intermittant du fait des oscillations impri-
mées au levier.
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E : Lorsque I’amplitude des oscillations est nulle, la pointe est en contact permanent avec la surface. La
phase de retrait commence.

F : Jusqu'en F, le contact est intermittant, puis la force d’attraction de la surface devient inférieure a la
force de rappel de la poutre, et survient alors le décollement total de pointe (Pull-off).

G : La pointe est décollée de la surface mais encore assez proche de celle-ci. Puis lorsque la surface
s’éloigne de la pointe, I’amplitude augmente (B) pour retrouver ensuite sa valeur initiale (A).

Cette approche peut étre transposée a 1I’approche d’un micro/nano-objet. Nous pouvons alors obser-
ver de maniere identique une modification de 1’amplitude a 1’approche ou au contact entre la pointe et
I’ objet.

3.2 Déplacement d’un nanotube de carbone

Dans ce paragraphe, nous présentons la réalisation du déplacement d’un nanotube de carbone sur un
substrat en verre. Dans un premier temps, une image de la surface est réalisée afin de repérer un nanotube
de carbone sur le substrat (figure IV.19(a)). Les images réalisées ont une longueur de 300 pixels (axe x)
pour une largeur de 200 pixels (axe y), le nanotranslateur XY réalise un balayage selon les axes x et y
avec une résolution de 60 nm entre chaque point. La hauteur z du point est moyennée sur un nombre de
points paramétrable.

(a) (b)

(d)

FiG. IV.19 — Déplacement d’un nanotube de carbone (~ 18 wm de long) sur un substrat de verre

Sur la figure IV.19(b), nous avons relevé deux « objets » entourés en rouge servant de reperes. Nous
placons la pointe de notre poutre entre 1’extrémité droite du nanotube et ce qui semble &tre une jonction
entre deux nanotubes. Puis nous réalisons une approche selon I’axe y, les graphiques de la figure IV.20
ci-apres représentent la déflexion du laser et I’amplitude des oscillations en fonction du déplacement
selon I’axe y.

Sur la figure 1V.20, nous pouvons remarquer au début une déflexion constante correspondant a une
amplitude des oscillations constante. Ensuite arrive le contact (amplitude nulle) qui se poursuit sur envi-
ron I, = 300nm et sur /; = 500 nm ce qui peut nous donner une estimation de la largeur du nano-objet
(pour la ligne y donnée).

Une fois ce balayage selon y réalisé, nous imageons a nouveau la surface (figure IV.19(c)), nous
pouvons remarquer alors que nous avons déplacé une partie du nanotube vers le repere le plus en haut
de I’'image. Un zoom de cette zone est présenté en figure IV.19(d). Ces deux images indiquent au regard
des deux reperes notifiés que cette partie du nanotube a été déplacée. Nous pouvons supposer que le
balayage de la ligne, réalisé précédemment, a permis ce déplacement. Ainsi en exploitant une commande
automatisée, le déplacement 2D d’un nanotube peut étre effectué.
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Fic. IV.20 — Déflexion du laser, et amplitude des oscillations en fonction du déplacement selon 1’axe y

3.3 Manipulations sous environnement photonique

Les expériences suivantes sont réalisées sur des microfibres de verre déposées sur un substrat en
verre. Dans un premier temps, la pointe de la poutre est placée a quelques micrometres de la microfibre,
le déplacement se fait perpendiculairement a la fibre selon 1’axe y. Les images de la figure V.21 sont réa-
lisées sous microscope optique avec un objectif x20. La figure (a) présente la microfibre d’une longueur
approximative de 30 um et d’un diametre d’environ 2 pm placée a coté de la poutre. La figure (b) montre
cette méme microfibre & proximité de la pointe, par transparence. La figure (c) présente une microfibre
de longueur supérieure a la microfibre précédente (environ 40 pm) pour un diametre identique.

(a) (b)

Fic. IV.21 — Déplacement d’une microfibre de verre sur un substrat de verre.

Les graphes de la figure suivante IV.22 présentent deux phénomenes observés lors de la tentative
de manipulation d’une microfibre de verre. Sur le graphe 1V.22(a) sont représentées 1’amplitude des
oscillations et la déflexion de la poutre en fonction du déplacement selon I’axe y correspondant a un dé-
placement perpendiculaire a la fibre. L’amplitude est fixée initialement & 0,45V. D’abord constante puis
nulle indiquant de fait le contact avec la fibre, la déflexion du laser augmente au fur et a mesure. Il arrive
alors une zone ou le contact se fait de maniere saccadée sur quelques pm indiquant un phénomene de
glissement pour ensuite indiquer une perte de contact (amplitude égale a 0,45V).



110 IV. Résultats expérimentaux

La figure IV.22(b) présente comme précédemment 1’amplitude des oscillations et la déflexion de la
poutre tracées en fonction du déplacement selon y. L’amplitude est encore fixée initialement 2 0,45V. A
partir du point de contact celle-ci devient nulle, indiquant un contact permanent. Nous observons au cours
du déplacement deux zones notées (1) et (2) sur le graphe. Ces deux zones correspondent a des zones ol
le contact est effectif mais la déflexion de la poutre indique une modification du comportement de I’objet.
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FiG. IV.22 — Observations réalisées suite au déplacement d’une microfibre de verre.

3.4 Observations

La figure IV.23 présente des images d’une pointe de poutre AFM, réalisées sous SEM apres une
opération de manipulation. Le mode contact intermittant (ou mode tapping proche de la surface ou de
I’objet) ou le mode contact, imprime a la pointe de la poutre utilisée une usure non négligeable. En effet,
initialement la géométrie de la pointe est plus fine. Nous remarquons ici sur la figure (c) une pointe
aplanie ne permettant plus une mesure assez précise.
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(b)

Fic. IV.23 — Images SEM d’une pointe de poutre AFM réalisées apres une opération de manipulation

3.5 Vers une planification de trajectoire

Nous présentons ici les prémices de la planification de trajectoire pour la manipulation d’objets na-
noscopiques et particulierement la manipulation de nanospheres. La figure I'V.24 présente le déroulement
de I'une des étapes de la planification : la localisation des cibles.

©

Fic. IV.24 — Traitement d’images apres balayage d’une surface de verre (10 umx10 pm) comportant des
nanoparticules d’oxyde de Fer de 300 nm a 800 nm de diametre.

Dans un premier temps, un balayage de la surface réalisé par le nanotranslateur XY permet de lo-
caliser de maniere assez précise les nanospheres (la résolution du nanotranslateur étant de 0,1 nm). Une
carte 2D (a) est ainsi obtenue permettant d’accéder aux coordonnées (x,y) de chaque nanosphere. Une
carte 3D (b) est déduite permettant de remonter aux différents diametres des nanospheres correspondant
a la hauteur maximum pour chacunes d’elles. Pour terminer cette localisation de cibles, un traitement
d’images positionne le centre des nanoparticules (c) pour un choix aisé de la particule a déplacer.

Une fois la localisation des cibles effectuée, nous pouvons en choisir une en particulier et position-
ner la pointe de la poutre au plus proche de la nanosphere. La figure suivante IV.25 présente le principe
de manipulation d’une nanosphere. Dans un premier temps, le centre de la particule est scanné afin de
trouver le point de poussée aligné avec la position désirée. Une fois la particule poussée, la procédure
de suivi du centre peut commencer, afin de vérifier I’alignement entre la position initiale et la position
finale. Et ainsi de suite jusqu’a ce que la particule arrive a la position désirée.
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’
s

Processus . g Position d’arrivée
de poussée g .
P de la Particule

Profil de scan vertical

JPosition de départ

de la Particule

Position de départ
de la Pointe

Profil de scan horizontal

Fic. IV.25 — Planification de trajectoire

Les trois figures IV.26, IV.27 et IV.28 ci-apres présentent bricvement différentes stratégies de ma-

nipulation de nano-objets basées sur les modes dynamiques de I’AFM avec ou sans asservissement en
effort.

/
\ ! Mode Tapping
\ /

Mode Contact

Az

Fic. IV.26 — Mode non-contact/contact avec asservissement en effort

La figure IV.26 présente le mode non-contact/contact avec asservissement en effort. La pointe est
située dans sa position initiale a distance de la particule. Le mode non-contact (Tapping) est utilisé afin
de déterminer s’il y a contact ou non entre la pointe et la particule. Lorsqu’une certaine hauteur Az est at-
teinte (comparée a une valeur seuil), alors le changement de mode est activé pour passer en mode contact
avec asservissement en effort. La pointe s’approche alors de la nanosphere selon la direction verticale.
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Mode Contact

Fic. IV.27 — Mode non-contact/contact sans asservissement en effort

La figure IV.27 présente le mode non-contact/contact sans asservissement en effort. La pointe est
située dans sa position initiale a distance de la particule. Le mode non-contact (Tapping) est utilisé afin
de déterminer le contact (cf. § 3.1). Lorsqu’une certaine hauteur Az est atteinte alors le changement de
mode se produit pour passer en mode contact sans asservissement en effort. Cette transition procure a la

pointe un mouvement de poussée horizontal.

A2

Al

Fic. IV.28 — Mode non-contact avec modulation d’amplitude

La figure IV.28 présente le mode non-contact (Tapping) avec modification d’amplitude. La pointe
est située dans sa position initiale a distance de la particule. Lorsqu’elle se rapproche de la particule,
I’amplitude diminue. Pour accentuer cet effet et permettre d’imprimer un mouvement de poussée a la
particule, la position du substrat sur 1’axe z est incrémentée. Une fois le sommet de la particule atteint, le

mode non-contact est de nouveau actionné.
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La figure IV.29 présente deux séquences de manipulation de nanoparticules utilisant le second des
trois modes présentés, les séquences (a)—(d) et (e)—(f) utilisent le mode non-contact/contact sans asser-

vissement en effort.
- -
(@) (b)
- -
©) )
- -
(e) ()

Fic. IV.29 — Manipulation d’une nanosphere

Les images réalisées ci-dessus sont des balayages de 10 umx10 pwm sur un substrat de verre compor-
tant des nanoparticules d’oxyde de Fer de 300 nm a 800 nm de diametre. Sur I’image (a), nous déplacons
la nanoparticule (de couleur jaune—blanche) se situant en haut a droite. Pour réaliser ce déplacement,
le mode non-contact est utilisé pour détecter la position de la particule comme présenté précédemment.
Entre chaque déplacement une image de la surface est réalisée permettant de voir la progression de la
nanoparticule (figure (a)—(d). Une autre nanoparticule (au centre de la figure (e)) est déplacée en utilisant
la méme méthode dynamique que celle utilisée précédemment (figure (f)).
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3.6 Conclusion

Cette partie présente divers résultats et observations concernant la manipulation d’objets de taille
micro et nanoscopique sous un microscope optique, ou en utilisant les capacités d’imagerie de notre
plate-forme. L’idée principale est d’exploiter des stratégies originales pour la manipulation reproductible
et précise d’objets. Ici sont exploitées des techniques de détection du contact basée sur une modification
de I’amplitude de vibration de la poutre permettant de distinguer le contact (amplitude nulle) d’une ab-
sence de contact (amplitude constante). Sont exploitées encore des techniques de poussée pour éviter les
effets adhésifs, ceux-ci sont basés sur différents mode de I’ AFM : contact, sans contact avec modulation
d’amplitude, sans contact avec ou sans asservissement en effort. Nous pouvons néanmoins remarquer
que I'utilisation du mode contact intermittant endommage 1’outil (la pointe de la poutre AFM) ce qui
a coup sir limite la précision de la mesure d’efforts. Ces résultats sont prometteurs et sont encore en
développement.
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4 La manipulation téléopérée sous microscope électronique

Ce paragraphe présente les résultats obtenus dans le cadre du projet NanoRAC (NanoRobotique pour
I’ Assemblage et la Caractérisation), projet présenté dans le premier chapitre de ce document.

4.1 Description du dispositif expérimental

Le démonstrateur NanoRAC s’articule autour de trois blocs principaux : le porte-outils et le porte-
échantillons ; le dispositif d’imagerie ; le superviseur, le logiciel de réalité virtuelle et I’interface haptique.

(a) Le SEM et son dispositif de contrdle (b) Simulateur de réalité virtuelle et interface haptique

Fic. IV.30 — Vue d’ensemble du démonstrateur NanoRAC

4.1.1 Le dispositif de manipulation

Le porte-outils Celui-ci se compose d’un micromanipulateur Kleindiek, comportant deux rotations de
240° chacune, offrant une résolution théorique d’environ 5 nm et une translation de 12 mm avec une ré-
solution de 0,25 nm ; I’espace de travail résultant est approximativement de 100 cm?. Les outils sont des
pinces en Silicium de tailles microscopiques développées par MIC, ces pinces peuvent étre actionnées
selon différents principes (électrostatique et/ou thermique) [151]. Les tailles et formes ont été adaptées
au fur et a mesure afin d’obtenir différents comportements : réduction des forces électrostatiques, aug-
mentation de la force de serrage, réduction des effets d’adhésion par fonctionnalisation des mords, . ..

—10 um

Fic. IV.31 - Dispositif de manipulation dans la chambre SEM  Fic. IV.32 — Nanopinces utilisées
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Le porte-échantillons Celui-ci se compose d’un nanotranslateur PI supportant a la fois le substrat
source et le substrat cible. Il posseéde 3 degrés de liberté XYZ avec une course de 50 um sur chaque
axe et une résolution de 1.5nm en boucle fermée. Le substrat source est réalisé par Cambridge. C’est
un substrat (wafer) sur lequel des nanotubes de carbone sont alignés verticalement (un des procédés de
fabrication est décrit au chapitre I) comme le présente la figure (a). Le substrat cible peut étre différent
selon les scénarii a réaliser : grille de caractérisation TEM afin de caractériser le nanotube déposé sous
un microscope électronique en transmission (figure (b)), poutre AFM afin de réaliser une poutre dont la
pointe peut &tre plus fine qu’a I’origine (figure (c)), ...

(a) Dispositions des source et cibles (b) Cible : grilles TEM (c) Cible : poutre AFM avec pointe

Fic. IV.33 — Le porte-échantillons

4.1.2 Le dispositif d’imagerie 2D/3D

Le dispositif de vision est basé sur un microscope électronique SEM LEO 1450 modifié pour acquérir
des images 2D et 3D (figure (a)). Une lentille placée a I’extrémité du faisceau d’électrons permet de dé-
vier ce dernier afin d’obtenir des images avec une orientation différente [178]. Un traitement numérique
permet de remonter a des images 3D a partir d’images en 2D.

7S e 04
Fid . e

R 615

(a) Microscope Electronique d’AMiR (Oldenburg) (b) Logiciel d’imagerie 2D/3D
Fic. IV.34 — Le SEM LEO 1450 et son logiciel de suivi d’objets

Un suivi des objets peut étre réalisé. L’image 2D nous donne les coordonnées (x, y) et la carte de dis-
parités donne la coordonnée z. Si les coordonnées 2D peuvent étre acquises a haute cadence, la derniere
coordonnée est plus problématique et demande un temps de calcul plus long. La figure IV.35 présente
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deux images (dont la résolution est 1024x768) d’une pointe AFM de 20 pum, acquises a 40s et 90ms. La
qualité des images, c’est a dire la présence de bruit ou non, dépend fortement du temps d’acquisition.

N

(a) Acquisition 40s (b) Acquisition 90ms

Fic. IV.35 — Apercu de I’image d’une pointe AFM acquise par le SEM

4.1.3 Superviseur, simulateur de réalité virtuelle et interface haptique

Le superviseur est une interface en ligne de commande qui sert de liaison (2 distance ou non) entre
la plate-forme expérimentale et le simulateur de réalité virtuelle. Elle pilote la calibration de 1’environ-
nement réel, au travers de 1’acquision des coordonnées 2D/3D de la pince et du nanotube, ainsi que
les positions du substrat pour les transférer via le bus de communication Corba a I’interface de réalité
virtuelle.

Fic. IV.36 — Schéma de 'interface entre le Superviseur, I’environnement virtuel et le bras haptique

4.1.4 Architecture de communication

La figure IV.37 ci-apres présente 1’architecture de communication du démonstrateur NanoRAC. La
communication s’articule autour de 1’architecture client/serveur Corba. A chaque élément constitutif de
la plate-forme est associé un contrdleur bas niveau (LoLeC) a la fois client et serveur. Cette architecture
permet ainsi I’échange de différentes données essentiellement issues des capteurs de positions du nano-
translateur et des logiciels de traitement des images SEM. Un controleur haut niveau (HiLeC) intégré
a une console de commande permet le dialogue avec les différents contrdleurs par 1’intermédiaire d’un
centralisateur des données appelé SensorServer.
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Fig. IV.37 — Architecture de communication de la plate-forme expérimentale

Un logiciel de contrdle avancé, appelé Superviseur (Supervisor), assure le dialogue et I’échange de
données entre la plate-forme expérimentale et le simulateur de réalité virtuelle. La communication coté
plate-forme (par I’intermédiaire du SensorServer (I) ou du controleur haut niveau (II)) est basée sur
le protocole Corba. La communication avec la réalité virtuelle se fait par I’intermédiaire de différents
espaces mémoire partagés.

4.2 Description des scénarii

La nanomanipulation de nanostrutures telles les nanotubes ou nanofils devient pertinente lorsqu’ils
doivent étre saisis, déplacés d’un substrat source vers une cible, puis déposés. Différents scénarii ont été
identifiés a partir de situations réelles ot la nanomanipulation 3D devient nécessaire :

— Transfert d’un nanotube a partir d’un substrat source sur une grille de caractérisation TEM pour

réaliser une analyse structurelle.

— Assemblage d’un nanotube sur des microélectrodes, pour réaliser par exemple un transistor ou un
capteur, ou tout simplement pour analyser ses propriétés électriques. Ce scénario peut étre combiné
au précédent pour réaliser une analyse structurelle et électrique.

— Assemblage de deux nanotubes, pour former un nouveau composant (telle une jonction p-n), ou
une sorte de cablage, ou utiliser le composant supérieur comme un masque [179].

— Transfert d’un nanotube a partir d’un substrat source sur une pointe AFM, puis fixation mécanique.
Le nanocomposant ainsi formé peut servir de sonde mécanique ou électrique [180]

4.2.1 Transfert d’un nanotube sur une grille TEM
oy

K ===

Fic. V.38 — Saisie et dépose d’un nanotube sur une grille TEM

Il y a une tres forte activité dans la synthése de nouvelles nanostructures, qui pourraient étre utilisées
dans de nouveaux nanocomposants. Pour vérifier ces propriétés, il est courant de réaliser diverses carac-
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térisations, en utilisant par exemple la microscopie a force atomique, pour en déterminer les dimensions
extérieures, les propriétés mécaniques et électriques.

Un autre type de tests, comme la connexion a des microélectrodes, permet de vérifier les propriétés de
transport. Le TEM offre toutefois la possibilité unique d’observer la structure cristalline des nanostruc-
tures, qui est étroitement liée a leur propriétés. Il s’agit donc d’un outil clé dans I’analyse et I’ optimisation
de nanocomposants.

Les méthodes standards d’analyse de nanotubes ou de nanofils se font au hasard par dispersion sur
une grille TEM (une fine pellicule métallique avec des trous, éventuellement recouverte d’une membrane
en nitrure transparente aux électrons) afin de caractériser les spécimens un par un pour obtenir une idée
de leur structure.

La nanomanipulation permet de sélectionner une nanostructure (avec, par exemple, une forme parti-

culierement intéressante) parmi un ensemble dispersé ou a partir d’un substrat structuré pour les déposer
de maniere contrdlée, a un endroit désigné sur une grille TEM.

4.2.2 Assemblage d’un nanotube sur une paire d’électrodes

W

FiG. IV.39 — Saisie et dépose d’un nanotube entre deux électrodes

Le but est de saisir avec la micro/nanopince, un nanotube de carbone multiparois (MWNT) a partir
d’une position verticale et de venir le déposer entre deux microélectrodes sur une puce TEM. La puce
est une puce de silicium spécialement congue pour permettre a un courant de traverser la nanostructure
tout en inspectant sa structure avec le microscope en transmission.

En maintenant le nanotube fixe entre les électrodes, celui-ci peut étre « soudé » (mécaniquement et
électriquement) en concentrant un faisceau d’électrons ou par effet joule. Lorsque la pince est retirée, le
nanotube reste en place sur les électrodes.

Cette tache est assez commune pour 1'utilisation de nanostructures dans des dispositifs électriques
et nécessite de connecter les deux extrémités du nanotube aux électrodes. Dans la plupart des cas, la
connexion électrique se fait comme suit : des nanostructures sont dispersées de maniere aléatoire sur une
surface, puis une nanostructure est localisée avec un SEM ou le plus souvent avec un AFM, et finalement
les électrodes sont réalisées par lithographie électronique. Des avancées ont également été réalisées pour
faire croitre in situ entre les électrodes un nanotube de carbone [181].

L’importance de la manipulation réside dans la flexibilité. La nanostructure est déposée sur les élec-
trodes et non I’inverse. Ces électrodes peuvent alors étre fabriquées sans tenir compte du type de na-
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nostructures. Cela rend les pré-analyses et le prototypage de nanostructures beaucoup plus rapides pour
trouver des candidats a de nouveaux nanocomposants.

4.2.3 Réalisation d’une jonction entre deux nanotubes

e

Fic. IV.40 — Réalisation d’une jonction entre deux nanotubes

Un nanotube de carbone doit étre placé entre deux électrodes puis déposé. Un autre nanotube est
ensuite placé sur le premier et déposé. Cette tiche est importante pour réaliser les connexions électriques
sur un nanocomposant. Le second nanotube peut alors étre utilisé comme un masque pour une déposition
métallique par évaporation. Celle-ci est réalisée dans la direction verticale au plan, une fois la métallisa-
tion réalisée, le second nanotube est enlevé laissant apparaitre une partie non métallisée. Une application
potentielle est la détection du transport au travers de cette nanostructure.

4.2.4 Réalisation d’une poutre a pointe super fine

g < ;/%

Fic. IV.41 — Saisie et dépose d’un nanotube a I’extrémité d’une pointe AFM

1 Ozm

Un nanotube doit &tre placé sur la pointe d’une poutre AFM. Pour réaliser une liaison mécanique
fiable entre le nanotube et I’extrémité de la sonde, un dépot par faisceau d’électrons est utilisé. Lorsque
la pince est retirée, le nanotube reste en place, suspendu au sommet de la pointe de la poutre.

Depuis les débuts de la microscopie a force atomique, la finesse (rayon de courbure) de la pointe, est
un sujet préoccupant. Pour la caractérisation de nanostructures, la forme de la pointe est déterminante
pour obtenir des informations précises a partir des images AFM. La solution est d’utiliser un nanotube
de carbone comme pointe dont le ratio longueur/diametre est tres élévé pour obtenir plus de précision.
Cette solution a déja été utilisée avec succes.

La dépose du nanotube peut se faire par différentes méthodes, allant du trempage de la pointe dans
un échantillon de nanotubes jusqu’a ce qu’un nanotube adhere a I’extrémité, a la croissance de nano-
tubes au sommet de la pointe apres avoir préalablement déposé un catalyseur. La premiere méthode est
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relativement facile, mais imprévisible et non reproductible, et la seconde exige d’élaborer un procédé
de fabrication et nécessite de 1’équipement, ce qui représente plusieurs limitations a la conception. Ces
restrictions sont en partie dues a la croissance catalytique qui exige la dépose de particules de métal
a I'extrémité de la pointe AFM (ce qui n’est pas désiré dans de nombreux processus réalisés en salle
blanche, ou I’environnement est strictement contrdlé) et en partie aussi parce que les processus de dépdt
catalytique se déroulent a 600-900°C, ce qui peut détruire la pointe AFM.

Etre capable d’apprendre rapidement et de maniére fiable 2 déposer un nanotube (ou d’autres objets)
a une I’extrémité d’une pointe AFM peut permettre d’envisager d’autres possibilités comme par exemple
choisir la position et I’angle du nanotube, ainsi que procurer plus de souplesse dans le choix des dimen-
sions et du type de nanopointe souhaitée, possibilités qui sont tres intéressantes pour le prototypage.

4.3 Réalisation complete du dernier scénario

Cette section présente la réalisation complete du dernier scénario : la saisie puis la dépose d’un
nanotube de carbone a I’extrémité d’une pointe AFM et pour terminer 1’utilisation de cette poutre nou-
vellement fonctionnalisée pour 1’étude d’une surface. Ce scénario est aussi le prétexte pour présenter
de maniere détaillée le découpage en tiches élémentaires inhérent aux différents scénarii présentés pré-
cédemment. Il présente également tout le processus de calibration des environnements réels et virtuels,
phase indispensable au bon déroulement de 1’ opération de nanomanipulation et de télénanomanipulation.

4.3.1 Prérequis

Avant de commencer une tiche de manipulation a proprement parler, il est nécessaire de réaliser
certains préparatifs inhérents aux deux environnements.

Dans I’environnement réel :

— la préparation des différents substrats : le substrat source, comportant les nanotubes de carbones
alignés verticalement et le substrat cible, ici la poutre AFM, sont disposés sur des porte-substrats
puis positionnés sur le nanotranslateur PI.

— I’étalonnage des micro/nanopinces se fait en amont par simulations et/ou tests préliminaires, afin
d’obtenir des parametres comme la force de préhension en fonction de la tension appliquée ou
bien ses dimensions afin de réaliser un modele 3D exploitable par la réalité virtuelle. Une fois la
micropince choisie, celle-ci est placée au bout du micropositionneur Kleindiek, puis reliée a un
générateur de tension afin de permettre son ouverture et sa fermeture.

— une fois le systeme de manipulation préparé, la chambre du SEM est fermée hermétiquement et le
vide est fait a I’intérieur.

— la micropince et le substrat source sont amenés dans la méme image, puis une région d’intérét est
choisie afin de n’acquérir qu’une portion de I’image, pour des raisons de temps de traitement des
images.

— les réglages et 1’étalonnage du SEM sont ensuite effectués afin d’avoir une image de bonne qualité
exploitable par les logiciels de traitement 2D/3D.

Dans I’environnement virtuel :

— préalablement a la manipulation et dans un souci de sécurité, des butées logicielles sont réglées
afin d’éviter les collisions entre les différents substrats et la pince.

— le modele 3D de la micropince doit étre accessible.
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Fic. IV.42 — Réglages et préparatifs avant la calibration

4.3.2 Calibration des environnements réel et virtuel

Par calibration, nous entendons 1’acquisition et/ou le réglage de divers parametres relatifs aux envi-
ronnements. La réalité virtuelle nécessite divers parametres pour effectuer une premiere mise en place
de la scene virtuelle, comme les positions de la pince et du nanotube de carbone, ainsi que la position du
nanotranslateur PL. Si ce dernier posseéde des capteurs permettant 1’acquisition directe des positions, les
positions de la pince et du nanotube doivent étre déduites a partir des différents traitements d’images.

Dans un premier temps, 1’opérateur choisit dans I’image SEM cinq points qui seront suivis tout au
long du processus de manipulation. Trois de ces points appartiennent a la micropince (un point sur chacun
des mords, et un dernier appartenant au corps de la pince), et les deux autres points appartiennent au
nanotube (I'un a I’extrémité, I’autre a la base). La figure V.43 ci-apres illustre cette succession d’étapes.
Une fois les différents points choisis, le traitement d’image commence et les positions 2D dans I’image
sont déterminées.

Fic. IV.43 — Processus de calibration des positions 2D

Cette calibration est initiée par le Superviseur qui demande au Serveur de capteurs les différentes
informations. Vient ensuite la phase de calibration 3D, c’est a dire 1’acquisition de la coordonnée en z
pour les cinqg points. Le Superviseur commande en position le nanotranslateur supportant le substrat cible
(celui comportant le nanotube) et déplace ce dernier dans les trois directions de maniere a obtenir les co-
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ordonnées du nanotube relativement aux coordonnées de la micropince. Ils permettent aussi d’obtenir une
valeur approximative de la longueur du nanotube et de créer un modele 3D du nanotube exploitable par
la réalité virtuelle. Ces déplacements permettent aussi de remonter a des facteurs d’échelle nécessaires a
cette derniere pour régler les déplacements des divers éléments de la sceéne virtuelle. Une fois cette phase
de calibration 2D/3D terminée, les différents parametres sont inscrits dans la mémoire partagée entre le
Superviseur et le simulateur de Réalité Virtuelle. La simulation peut alors commencer.

Fic. IV.44 — Interface en ligne de commande du Superviseur, calibration de la scene virtuelle

Nous pouvons noter que la manipulation a été réalisée en semi-« aveugle », c’est a dire qu’un pan-
neau sépare la vue réelle de la vue virtuelle, pour que 1’opérateur ne puisse qu’utiliser la vue virtuelle
pour réaliser la manipulation.

Fic. IV.45 — Changement de vue, aide pour la détection de contact

La réalité virtuelle permet a I’ utilisateur d’appréhender cette manipulation d’une fagon différente. Si
un angle de vue ne lui convient pas, il peut en changer. Diverses aides lui sont apportées comme, par
exemple, une représentation de la proximité du contact par changement de couleur des surfaces, ou par
la présence de fleches plus ou moins épaisses pour représenter les normales a ces surfaces. Ces diverses
aides sont appelées métaphores, et peuvent étre plus complexes, comme par exemple la possibilité de
bloquer les mouvements de 1’utilisateur dans un plan ou seulement dans une direction. L’ utilisateur a
I’aide du bras haptique approche et oriente le substrat de maniere a aligner le nanotube virtuel et les
mords de la pince.

Vient ensuite la phase de saisie du nanotube, décrite par la séquence ci-dessus (figure 1V.46). La véri-
fication de I’alignement entre la pince et le nanotube est visible par la déformation du nanotube. Une fois
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Fic. IV.46 — Phase d’approche, saisie d’un nanotube

I’alignement réalisé, une augmentation progressive de la tension appliquée a la pince initie sa fermeture.
Un déplacement latéral permet alors de décrocher le nanotube du substrat.

Fic. IV.47 — Approche d’un nanotubede la pointe d’une poutre AFM

Vient ensuite I’approche du nanotube au contact de la pointe AFM, toujours a I’aide du bras haptique
et de I’environnement virtuel. Le nanotube enserré dans les mords de la pince doit étre placé sur une des
faces de la pointe afin d’y étre soudé. Cette « soudure » est réalisée en focalisant le faisceau d’électrons
(electron beam deposition) sur la jonction. La zone est alors échauffée et les particules présentes dans
I’atmosphere confinée de la chambre servent de joint. Une fois cette opération réalisée (elle dure environ
30min), il ne reste plus qu’a retirer la pince en espérant que la soudure tienne correctement pour ne pas
perdre le nanotube.

Une fois la pince retirée, il est temps de vérifier si la soudure est assez solide. Une force est appliquée
a I’extrémité du nanotube attaché a la pointe afin de le fléchir. Si le nanotube reste correctement attaché
a la pointe, ses performances peuvent étre testées, par exemple en réalisant le balayage d’une surface.
Si au contraire le nanotube se détache et est perdu, le processus complet doit étre recommencé a nouveau.

La réalisation d’un tel outil (« super »-pointe) permet d’imager une surface, une image SEM (c) de
rainures d une hauteur calibrée de 2,5 um. Les figures (a) et (b) présentent un balayage de 10 pumx10 pm
de cette surface, I’'image (b) est réalisée avec une poutre a pointe pyramidale en silicium comme celle
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Fic. IV.49 — Balayage d’une surface a ’aide de la « super »-pointe réalisée [182]

utilisée précédemment, I’image (a) quant a elle est obtenue avec la « super »-pointe a partir de la poutre
précédente. Nous pouvons remarquer sans probléme le gain de précision obtenu sur I’image de cette
nanostructure en utilisant la « super »-pointe par rapport a une pointe conventionnelle.

4.4 Conclusion

Nous avons présenté dans cette partie une application du projet NanoRAC. Celui-ci a donné lieu a
la réalisation d’une plate-forme de démonstration en télénanomanipulation. Cette plate-forme s’articule
autour d’un microscope électronique SEM dans lequel est monté une plate-forme de nanomanipulation
composée d’un module de nanopositionnement supportant les substrats source et cible, et d’un micro-
positionneur permettant de déplacer la micro/nanopince. Un simulateur de réalité virtuelle couplé & une
interface haptique permet de représenter une scéne virtuelle a partir de la sceéne réelle. Celle-ci est agré-
mentée de différentes aides pour permettre a I’utilisateur de manipuler avec plus de facilité. Ce simulateur
permet de recréer des efforts calculés a partir de divers modeles présentés dans les chapitres précédents
car I’outil de manipulation n’inteégre pas de mesure d’efforts. Le superviseur se situe a la jonction de ces
deux systemes afin d’assurer la communication et les différentes phases de calibrations nécessaires au
bon déroulement de la manipulation.

Différents scénarii ont été présentés pour leurs diverses applications potentielles, I’'un d’eux — la réa-
lisation d’une « super »-pointe AFM — est développé en détails. A partir de sa description, sont abordées
la procédure complete de nanomanipulation, des préparatifs du SEM a la caractérisation finale d’une
surface, en passant par la phase de saisie et dépose du nanotube de carbone sur la pointe.



Conclusion

Ce travail scientifique s’intéresse a la problématique de la manipulation d’objets de tailles submicro-
niques et nanoscopiques. Il s’agit de positionner des objets avec une forte reproductibilité en adéquation
avec leur taille. Des difficultés majeures apparaissent a cette échelle :

— les effets physiques dominants ne sont plus les mémes. La gravité est ainsi négligeable devant les

forces d’adhésion engendrant des difficultés pour déplacer ou relacher un objet saisi par contact.

— la microscopie photonique atteint ses limites et il faut utiliser des outils d’imagerie différents, soit

a partir de la microscopie a champ proche qui pose le probleme de I’impossibilité d’imager et de
manipuler en méme temps, soit a partir de la microscopie électronique, dispositif dont le cofit est
élevé et posant des problemes d’accessibilité et d’imagerie 3D temps réel.

— les outils de manipulation sont issus des microtechnologies et il n’existe aujourd’hui pas de pré-

henseurs bidigitaux capables de mesurer des efforts sur une gamme du puN avec une résolution de
la centaine de nN.

Pour faire face a ces difficultés, nous avons abordé ce probleme autour de deux voies complémen-

taires symbolisées par I’outil de microscopie et des techniques de manipulation différentes :

— la manipulation assistée avec un outil contr6lé a un doigt capable de mesurer les efforts d’inter-
action : il s’agit dans ce cadre de rechercher des solutions nouvelles issues de la problématique
des microscopes a force atomique en utilisant les outils de la robotique appliquée a I’échelle na-
noscopique. Cette recherche concerne ainsi la conception technologique d’une plateforme ouverte
et évolutive, sa calibration pour la mesure des forces latérales et normales, la recherche de mé-
thodes dynamiques pour évaluer les propriétés mécaniques des objets mis en jeu et la recherche de
stratégies pour des manipulations par adhésion ou par poussées contrdlées.

— la manipulation automatisée ou téléopérée sous microscope électronique : ce théme s’inscrit dans
le cadre d’un projet européen pour bénéficier de I’infractucture et des équipements de nos dif-
férents partenaires. Notre recherche concerne ainsi la modélisation et la simulation des forces
d’interaction mises en jeu dans un environnement sous vide, la syntheése d’un outil logiciel pour la
réalité augmentée (on simule la tAche sans mesure) dans le cadre de recherche de stratégies pour la
manipulation par préhenseur sans capteur d’effort ou la téléopération ressentie a partir des efforts
simulés par le composant logiciel.

Ces deux thémes de recherche ont montré leur potentialité respective pour des applications sur les
NEMS par exemple ou pour coller des nanotubes sur des pointes AFM afin d’augmenter la résolution et
la raideur du capteur.
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De nombreux thémes de recherche peuvent encore s’inscrire dans la continuité de ces travaux. En
effet, il subsiste encore de nombreuses difficultés scientifiques.

Le premier théme concerne la manipulation sous microscope a force atomique et I’ensemble des
laboratoires équipés de cette classe d’outils. La poussée a un doigt ne répond pas a nos exigences de
reproductibilité et de résolution. En effet, de nombreuses difficultés ne sont pas encore surmontées (la
trajectoire de 1’objet ne reste pas totalement maitrisée comme le chapitre 4 le montre) et les stratégies
mises en oeuvre ne semblent pas pouvoir répondre a des exigences de résolution nanométrique. Ainsi,
deux difficultés majeures ne semblent pas résolues. La premiere concerne le choix d’un cantilever pour
pousser des objets de forme plus complexe comme les nanotubes, nécessitant de multiples reposition-
nements et poussées de 1’objet ainsi que de I’'imagerie associée rendant les manipulations trop lentes.
Le second concerne les mesures des déplacements et les bruits intrinseques dans le positionnement de
systemes de translation (bruits thermique, hystérese, dérive des systeémes de positionnement piézoélec-
trique).

Pour répondre a cette difficulté de reproductibilité, un projet pourrait concerner la manipulation avec
deux doigts avec des mesures de déplacement absolu de I’ outil par interférométrie laser externe. Ce choix
pourrait permettre de positionner les outils de fagon reproductible avec une haute résolution. En parti-
culier, la recherche de stratégies de planification de trajectoire a 1’échelle nanoscopique et du contrdle
d’interaction en deux points représentent des challenges originaux pour un champ applicatif émergent.
Ce second theme, la création d’un démonstrateur de nanomanipulation unique en France par ses capaci-
tés, s’inscrit dans le cadre d’un projet ANR blanc nommé NOCTEA.

Le second volet concerne la manipulation sous microscope électronique. De nombreuses voies sont
encores ouvertes tant au niveau de 1’automatisation (commande référencée vision 3D avec des temps de
rafraichissement de 1’ordre de la seconde), de la conception de préhenseur avec capteurs d’efforts uti-
lisant des matériaux actifs, par exemple piézorésistifs, de la syntheése de substrats fonctionnalisés pour
minimiser les efforts des forces d’interaction d’origine nanophysique. Tous ces champs seront propo-
sés en partenariat avec des acteurs majeurs de la recherche dans ces themes. En particulier, nous nous
concentrerons sur la téléopération, champ de recherche majeur avec les problématiques de changement
d’échelle a grande dynamique et sur la recherche de simulateur temps réel pour la manipulation téléopé-
rée utilisant les informations virtuelles de 1’outil logiciel et pour 1’aide a la conception de stratégies de
manipulations originales en adéquation avec les forces mises en jeu. Ce second theme, la création d’un
outil logiciel dédié a 1’échelle nanoscopique, s’inscrit dans le cadre d’un projet ANR PSIROB labellisé
NANOROL.

La nanomanipulation reste un théme majeur scientifique a cette échelle et un verrou de recherche
pour de nombreuses applications. Cette these montre 1’apport de la robotique dans ce cadre et ouvre un
vaste ensemble de perspectives.



Annexe A

Equivalence analytique prisme/plan

Nous présentons ici la démonstration complete de I’équivalence entre les deux méthodes présentées
au chapitre II pour le calcul de la force capillaire entre un prisme et un plan.
L’approche de Laplace nous donne I’expression de F suivante 11.44 :

P 2Ly( h (cos@l+cosa)+sina)
h+z tan ¢

La méthode énergétique, elle, nous donne I’expression suivante I1.58 :

aw cosf; cosHs z cosf; cosb, 1
— =2Ly + — + - - —
dz tan ¢ sing z+h tan ¢ sing | 1+ utang

Pour montrer I’équivalence, les équations 11.44 et I11.58 doivent étre égales. Dans 1’équation I1.58
(méthode €nergétique), le terme en facteur de —7; peut s’exprimer ainsi :

(_00891 cost) 1 (A1)

tan ¢ - sing | 1 +utang

A B

m—a—0; —sinacosf; +csB; cosf; cosbt

A = cosf + cosa - tan ¢ - sin ¢
B mT—a—0; —sinacosf +csf; cosgcosf; cosb
B cos ) + cosa - sin ¢ ~ sin 10)
_ (m—a—06; —sinacos; +cs 6))sin ¢ — (cos ¢ cos 0 + cos H)(cos 0 + cos a)
Bl (cos 81 + cos @) sin ¢
B = 1

1+

2 sin @ cos 0] —r—a—0;+cs a—cs 0
(cos 0 +cos a)? tan ¢

1

2 sin @ cos ) —m—a—6+cs a—cs 6
cos ¢(cos 61 +cos a)?

1+

sin ¢
cos ¢(cos 81 + cos @)?
cos ¢(cos @1 + cosa)? + (cosasina + 2sina cos @] —  + a + ) — cos ) sin ;) sin ¢

129



130
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cos ¢(cos 81 + cos @)

sin ¢
ni np

[(n —a—6) sing —sinacos ) sin ¢ + cos ¢ sinf; sin ¢ —(cos #, cos ¢ + cos H2)(cos # + cos a)]
cos ¢p(cos 6 + cos a)? + (sina cos a + 2 sin @ cos @) — + a + 6; — cos f; sin 6) sin ¢
N——

-ny —ny
cos ¢(cos 6 + cos @)
sin ¢

nj+ny

[ (m—a — 6 + cosé sinfy)sin ¢ — sina cos O sin ¢ — (cos 61 cos ¢ + cos 6,)(cos O + cos @) ]

-+ a + 61 —cos 8 sinf) sin ¢ + cos ¢(cos f; + cos @)* + (cos a sina + 2 sin @ cos #1) sin
0 0 0 0 2 2 0

—(ny+nz)

(A2)

Maintenant, en remplagant a par ¢ + 65, n| + np par n et en simplifiant la derniére expression, il est
possible de montrer que 1’expression entre crochets dans I’équation A.2 est égale a —1.

nsin ¢ — sin(¢ + 6) cos 61 sin ¢ — (cos 01 cos ¢ + cos 6)(cos 01 + cos(¢ + 67))

—nsin ¢ + cos ¢(cos O; + cos(¢p + 62))% + (cos(¢p + 62) sin(¢p + 65) + 2 sin(¢p + 6>) cos B;) sin ¢

= g = —1
D
(A3)
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= —(nsin¢g —2cos 6 cosf, —cos @ cos? 61 — cos ¢ cos? 6y + sin ¢ cos 6 sin ;)
= -C

Par conséquent, B ets donné par :

cosf; cosbh 1 _ (cosf) +cosa) (A5)
tang  sing | 1 +putang tan ¢ '
Et I’équation I1.58 peut se mettre sous la forme
1 dW  cosf cosb _zZ (cos 6 + cos @) (A.6)

md_z_ tan ¢ sing z+h tan ¢

En soustrayant et en ajoutant sin @ a cette derniere équation, 1’expression de la force peut étre dé-
duite :

1 dw cosf; cosH, z (cos@) +cosa) . .
— 7 = - —sina + sina (A7)
2Ly dz tang sing z+h tan ¢
(cos ¢ cos 81 + cos 6r)(z + h) — zcos ¢(cos 0] + cos @) — sina sin ¢(z + h) +sin
= a
(z+ h)sin ¢
(cos ¢ cos 81 + cos 6r)h — zcos ¢(cos 01 + cos @) — sina sin ¢(z + h) + sin
= a
(z+ h)sin ¢
(A.8)

Le numérateur peut se réécrire comme :

= (cos ¢cos b + cos By)h — zcos ¢p(cos O) + cos @) — sina sin ¢(z + h)

= (cos ¢cos b + cos By)h — zcos ¢(cos B) + cos @) — sina sin ¢(z + h)

= hcos¢cos b+ (z+ h)cos 6 — zcos’ ¢cosby +zcs psinbr — 2 sin® ¢ cos b
—zcs ¢sinbr, — h sin’ ¢ cos 8y — hes ¢ sin 6

= hcos¢cos b + hcos b, —hsin2¢cos 6, — hcs ¢sin 6

= hcos¢cos b + h((1 - sin’ @) cos 6, — cs ¢ sin ;)

= hcos¢cos b + h(cos? ¢ cos 6, —cs ¢ sin 6)

= hcos ¢(cos ) + cos ¢ cos 6, — sin ¢ sin 6,)

= hcos ¢(cos ) + cos(¢ + 6>))

L’expression énergétique de la force capillaire (équation I1.58) est égale a :

1 dw h (00591+cosa) .
+ sina

md_z - h+z tan ¢

Nous avons démontré 1’équivalence des deux méthodes dans le cas simple de I’interaction prisme/plan,
ce qui nous permet d’utiliser I’une ou 1’autre méthode pour le calcul d’autres interactions, et particulie-
rement 1’interaction cylindre/plan.






Annexe B

Spécifications techniques de la plate-forme

Préhenseurs

Sonde AFM

Les sondes utilisées sont de différents types selon le mode choisi pour la manipulation, elles pro-
viennent des sociétés NanoSensors, BudgetSensors, AppNano, . ..

Actionneurs

Microtranslateurs

Il s’agit de vérins motorisés (cf. B.1 page suivante) CMA-25CCCL produits par la société Newport'.
Ils sont pilotés par une carte PCI, qui permet une commande en boucle fermée avec un controleur PID
réglable, nécessairement installée sur un PC fonctionnant sous Windows. Le PC envoie des consignes en
position ou en vitesse au boitier de puissance qui gere les asservissements.

Parametre Valeur numérique
Capacité de charge axiale 90 N
Course 25 mm
Incrément Minimum 0,2 um
Masse 0,1kg

Pas de la vis d’entrailnement 0,5 mm
Réducteur 256 :1
Résolution 49 nm
Résolution codeur 40 pt/tr
Vitesse maximale +400 um-s~!

Tas. B.1 — Spécifications des microtranslateurs CMA-25CCCL

Thttp://www.newport.com/
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Nano-translateurs

Le nano-translateur en Z (cf. B.2 page suivante) est une platine de translation piézoélectrique P-
732.ZC, associée a un boitier de puissance E-610.CO, de la société Physik Instrument?, commandée
en position. L’ensemble est commandé par une carte d’acquisition DAQ-6036E de la société National
Instrument?, installée sur un PC tournant sous Windows XP.

Parametre Valeur numérique
Course 12 um
Ratio 1,2 um-V~!
Résolution 2,8 nm
Tension de commande de0alOVv
Tension de mesure de0aloOVv

Tag. B.2 — Spécifications du nano-translateur P-732.ZC

La nano-translateur en XY (cf. B.3) est une platine de translation piézoélectrique Nano-Bio2M, as-
sociée a une baie de controle Nano-Drive, de la société Mad City Labs®.

Parametre Valeur numérique
Course 50 umx 50 pum
Résolution 0,1 nm

Fréquence de résonnance (X) 500Hz+ 20%
Fréquence de résonnance (Y) 300 Hz+ 20%

Raideur 1,0 N/ um
Charge maximale horizontale 0,5kg
Charge maximale verticale 0,2kg
Matériau Titane

TaB. B.3 — Spécifications du nano-translateur Nano-Bio2M

Céramique piézoélectrique

Les céramiques piézoélectriques utilisées proviennent de la société PI Ceramics’

Capteurs

Photodiode

La photodiode QP5.8-6SD utilisée est une photodiode a quatre cadrants réalisée par la société Pacific

Sensor®.

Zhttp://www.physikinstrumente.com/
Shttp://www.ni.com/
“http://www.madcitylabs.com/
Shttp://www.piceramic.de/
Shttp://www.pacific-sensor.com/
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Dispositif optique : microscope, caméra CCD et carte d’acquisition

La caméra CCD couplée au microscope est une caméra Sony XC-711P. L’acquisition d’images se
fait en temps-réel 4 1’aide d’une carte d’acquisition vidéo Arvoo Picasso’ PCI-3C.

Parametre Valeur numérique
Format du capteur 2/3 in
Nombre de cellules 756 x 581
Surface sensible 8,8 X 6,6 mm?>
Taille d’une cellule 11 x 11 pm?

TaB. B.4 — Spécifications de la caméra CCD XC-711P

http://www.arvoo.nl/html/home.htm
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Annexe C

Méthode de Rayleigh—Ritz

De nombreux articles utilisent une méthode appelée « Méthode de Rayleigh—Ritz », pour obtenir
les fréquences propres d’un systeme continu. Cette désignation est employée a tort, c’est la méthode
de Rayleigh qui est utilisée, elle est dissociée de la méthode de Ritz [183]. Nous nous attacherons ici a
employer 1’exacte méthode pour déterminer les fréquences propres du systeme poutre/masse.

Dans la méthode de Rayleigh, les énergies potentielle (U) et cinétique (7)) du systeme en flexion,
sont considérées pour calculer les fréquences propres du systeme. Les maxima des énergies potentielle
et cinétique atteints au cours du temps, U,yqx €t Tyqx sont définis comme :

R P20

Unax = 5 fo EI(x)[ = ] dx (C.1)
1, L 0z(x) 2

Tnay = 5w fo pS(x)[ o ] dx (C.2)

avec F le module de Young du systéme continu, /(x) le moment d’inertie, p la densité, S (x) est I’aire
de la section de poutre, et z(x) est la fonction de déformation.

La vibration d’un systeme conservatif étant un échange d’énergie permanent entre énergie cinétique
et énergie de déformation (énergie potentielle), nous avons la propriété suivante :

Umax

Tma X

=1 (C.3)

La propriété de conservation de I’énergie, donnée par 1’équation C.3, nous permet d’extraire 1’ex-
pression du quotient de Rayleigh, carré de la pulsation propre w du mode :

L 2 2
f El(x)[a;)f;)] dx
wr =22 (C.4)

L 2
0z(x)
S d
j; S (x) [ P x
Il est évident que la précision du calcul dépend fortement dela proximité de la fonction de défor-
mation z(x) et de la déformée réelle de la poutre. Dans la méthode de Ritz, la fonction de déformation

est représentée sous la forme d’une série de fonctions de déformation admissibles ayant des coefficients
arbitraires. Cette fonction est définie comme suit :

n

v(x) = ) aigi(x) (C5)

i=0
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ou les ¢;(x) sont des fonctions polynomiales ou trigonométriques connue, et les coefficients a; sont
des parametres arbitraires. La minimisation du quotient de Rayleigh par rapport aux parametres a; donne
le systeme :

a 2
Y _o0  G=12....n (C.6)

da;

A partir des équations C.4 et C.5, on peut réécrire le quotient de Rayleigh comme :
W= — = (C.7)

o {a}T ={ay,a,...,a,}, K et M sont les matrices de raideur et matrice de masse, respectivement.
Selon I’équation C.7, la minimisation donne :

|K - w*M|{a} =0 (C.8)

Les quantités a; qui assurent le minimum du quotient de Rayleigh sont donc les termes qui annulent
le déterminant :
det(K - w*M) = 0 (C.9)

Pour un systéeme plus complexe, composé de plusieurs sous-systeémes, comme d’autres masses ajou-
tées sur le systeme oscillant, les énergies potentielles (U) et cinétiques (") doivent étre ajoutées a celles
du systeme complet. Il est alors possible d’obtenir la fréquence propre du systeme ainsi formé.
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