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  Introduction générale 

La détection sélective et la quantification d’espèces biologiques (protéines, ADN, virus…) constituent des 

enjeux scientifiques et sociétaux notamment pour la santé, le diagnostic clinique, la découverte et le 

dépistage de nouvelles molécules. L’élément clé de ce type de détection est la transduction du signal 

associée à la reconnaissance sélective de l’espèce ciblée. Cependant, en raison de la difficulté de relier un 

dispositif électronique à un milieu biologique, la conversion d’une information biologique en un signal 

électrique reste aujourd’hui un véritable défi. De plus, la demande croissante de biocapteurs miniatures 

et surtout capables de donner des informations en temps réel et à moindre coût continue d’alimenter 

activement la recherche dans ce domaine. A ce jour, l’ADN, qui est le support génétique de tout être vivant 

et le vecteur de l’hérédité, est généralement détecté par des techniques de fluorescence qui reposent sur 

un marquage au préalable de l’ADN. Toutefois, cette méthode ne permet évidemment pas une détection 

rapide de l’information ce qui engendre simultanément des coûts supplémentaires. 

Au début des années 2000, l’émergence des nanotechnologies et les progrès dans le domaine de la 

microélectronique ont permis l’apparition d’une nouvelle catégorie de biocapteurs basés sur des 

transistors à nanostructures unidimensionnelles. Avec une surface spécifique très élevée (rapport de la 

surface sur le volume) et une taille comparable à la plupart des molécules biologiques, ces nanostructures 

sont des candidates prometteuses pour la future génération de biocapteurs puisqu’elles ouvrent la voie à 

des dispositifs portables ultrasensibles, capables de donner une information en temps réel et sans 

marquage. Parmi ces nanostructures, les nanofils de silicium ont fait l’objet de nombreuses recherches 

notamment grâce à la maitrise de leur élaboration et leur comptabilité avec l’industrie actuelle de la 

microélectronique. Toutefois, bien que d’importants progrès aient été réalisés durant les deux dernières 

décennies pour leur intégration sous forme de biocapteurs, leur fabrication à l’échelle industrielle peine à 

se développer. En effet, les procédés mis au point requièrent le plus souvent de nombreuses étapes 

technologiques complexes, longues et coûteuses et ces dispositifs souffrent aussi d’un manque 

conséquent de reproductibilité. 

Dans ce contexte, les nanonets, qui sont composés d’un réseau de nanostructures aléatoirement orientées 

sur un substrat, apparaissent comme une alternative innovante car ils possèdent des propriétés 

remarquables qui proviennent des nanostructures mais aussi de leur utilisation collective en réseau. En 

effet, un tel réseau bénéficie des propriétés intrinsèques de chaque nanostructure le constituant et 

particulièrement de leur surface spécifique très importante. De plus, l’utilisation collective de 
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nanostructures facilite grandement leur intégration sous forme de dispositifs fonctionnels, à la différence 

des dispositifs basés sur une unique nanostructure. Par ailleurs, l’utilisation d’un réseau enchevêtré de 

nanostructures offre d’autres propriétés très intéressantes à savoir une tolérance à la faute élevée, une 

meilleure reproductibilité et flexibilité que les nanofils seuls. 

Durant ce travail de thèse, nous nous sommes donc intéressés aux nanonets constitués de nanofils de 

silicium car leur utilisation sous forme de réseau permettrait de pallier aux problèmes liés à une utilisation 

de nanofil seul tout en bénéficiant de leur extrême sensibilité et en offrant d’autres avantages 

conséquents, notamment pour leur élaboration. Ce travail de thèse a pour objectifs de démontrer, dans 

un premier temps, la possibilité d’intégrer les nanonets de silicium comme canal de transistor à effet de 

champ par des techniques standard de la microélectronique. Dans un second temps, le but est de 

développer avec ces transistors des biocapteurs capables de détecter électriquement l’hybridation de 

l’ADN. A ce jour et à notre connaissance, aucune étude portant sur des transistors à effet de champ à base 

de nanonet de silicium n’a été publiée dans la littérature. Ce travail exploratoire nécessite donc une 

optimisation de l’ensemble de la filière d’intégration et une étude approfondie du comportement 

électrique de ce type original de transistors à effet de champ. 

Ce travail s’inscrit dans le projet RIA Européen appelé Nanonets2Sense de recherche et d’innovation 

financé par le cadre Horizon EU H2020 sous l’accord de subvention N°688329. Débuté en Février 2016 

pour une durée de trois ans, il a pour objectif de développer, à partir de nanonets de silicium et d’oxyde 

de zinc, une nouvelle approche d’intégration 3D de capteurs pour le domaine biomédical. Pour les 

nanonets de silicium, l’objectif est d’intégrer les transistors à nanonet sur un circuit de lecture ce qui 

implique le respect de la température maximale que peut supporter ces circuits soit environ 400°𝐶. De 

tels biocapteurs miniaturisés et portables permettront une détection en temps réel et sans marquage de 

l’hybridation de l’ADN. 

Ce travail de thèse pluridisciplinaire à l’interface entre chimie, biologie, physique et informatique a été 

réalisé dans les laboratoires suivants : 

 Le Laboratoire des Matériaux et Génie Physique (LMGP) dans l’équipe « Chimie Liquide et 

Fonctionnalisation de Surface » (CLeFs) du groupe « Films Minces, Nanomatériaux et 

Nanostructures » (FM2N). Cette équipe possède un savoir-faire dans la réalisation des nanonets 

par un procédé en phase liquide. Grâce à une collaboration avec le groupe « Interface Matériaux 

et Matières biologiques », nous avons bénéficié notamment de leurs connaissances dans la 

fonctionnalisation des matériaux avec des espèces biologiques. 

 L’Institut de Microélectronique Electromagnétisme et Photonique (IMEP-LaHC) dans le groupe 

Composants Micro Nano Electroniques (CMNE) qui possède un savoir-faire dans la caractérisation 

et la modélisation de composants électroniques.  

Ce travail est aussi le fruit d’une étroite collaboration avec le Laboratoire des Technologies de la 

Microélectronique (LTM) qui est notamment spécialisé dans l’élaboration de nanostructures et leur 

intégration au sein de dispositifs fonctionnels. Ces trois laboratoires font partie de la Fédération des Micro 

et Nano Technologies (FMNT). Cette thèse a aussi bénéficié des équipements technologiques et du savoir-

faire de la Plateforme Technologique Amont (PTA) pour la réalisation des transistors à nanonet de silicium. 
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Ce manuscrit de thèse est organisé en quatre chapitres : 

Le chapitre I présente une étude bibliographique qui porte tout d’abord sur les propriétés uniques des 

nanofils de silicium et leur intégration sous forme de transistors à effet de champ pour des applications 

biocapteurs à ADN. Pour cela, nous rappelons brièvement le principe du fonctionnement de ce type de 

transistors. Nous décrivons ensuite les différentes méthodes actuelles d’élaboration des nanofils et leurs 

limites pour leur intégration sous forme de transistor. Enfin, les propriétés remarquables des nanonets au 

sens large sont illustrées en balayant leurs différents domaines d’applications puis nous expliquons les 

diverses raisons pour lesquelles les nanonets de silicium constituent une alternative innovante et 

prometteuse pour la détection de l’hybridation de l’ADN. 

Le chapitre II se concentre sur la filière développée pour intégrer les nanonets de silicium sous forme de 

transistors à effet de champ à partir de techniques standard de la microélectronique tout en respectant 

une température maximale de 𝟒𝟎𝟎°𝑪. Pour cela, nous décrivons l’ensemble des étapes technologiques 

qui s’étend de la synthèse des nanofils de silicium par voie ascendante, à leur assemblage sous forme de 

réseaux aléatoires de nanofils de silicium jusqu’à la réalisation des transistors. Des études approfondies 

de l’impact des différentes étapes technologiques sur les nanonets ont été réalisées par des 

caractérisations microstructurales, chimiques et électriques afin d’optimiser le procédé d’élaboration. 

Une attention particulière est portée à la siliciuration des NFs pour la réalisation des contacts électriques 

source/drain. Les caractéristiques électriques typiques des transistors à nanonet de silicium et leur 

stabilité sous air sont illustrées. 

Le chapitre III est dédié aux propriétés électriques de ces transistors qui sont constitués de réseaux de 

nanofils percolants. Après un préambule détaillé du comportement électrique d’un système percolant, la 

percolation est étudiée, dans un premier temps, par des simulations Monte-Carlo qui tiennent compte de 

la morphologie réelle des nanonets et de la géométrie des transistors fabriqués. Dans un second temps, 

les propriétés électriques sont étudiées expérimentalement au travers des différents paramètres 

caractéristiques des transistors à savoir les courants à l’état On et Off, la tension de seuil, la pente sous 

le seuil et l’hystérésis. Une étude de l’effet de la passivation des nanofils sur les performances électriques 

des transistors est présentée. Un mécanisme de conduction régissant ces dispositifs particuliers est 

proposé. 

Le chapitre IV est consacré à l’intégration des transistors à nanonet sous forme de biocapteurs puis à 

l’étude de la détection électrique de l’hybridation de l’ADN. Les deux procédés de bio-fonctionnalisation 

utilisés pour l’immobilisation de l’ADN sont présentés. La sensibilité électrique vis-à-vis des différentes 

molécules ajoutées lors du procédé de bio-fonctionnalisation est analysée en détails. L’étude de la 

détection électrique de l’hybridation de l’ADN avec les transistors à nanonet est réalisée conjointement 

avec des nanofils de silicium obtenus par une technologie descendante. Tous ces travaux sont appuyés et 

complétés par des mesures de fluorescence.  

Les différentes techniques de la microélectronique utilisées pour l’élaboration des transistors et les 

différentes méthodes expérimentales nécessaires à leurs caractérisations sont décrites en détails dans 

l’annexe présentée en fin de ce manuscrit. 
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Formalisée par la célèbre "Loi de Moore", l’industrie de la microélectronique a suivi un rythme régulier, 

depuis plus de 40 ans, en termes de miniaturisation, de diminution de coût et d’augmentation des 

performances des circuits intégrés. Cependant, la taille des transistors, constituants phares des circuits, 

arrive aujourd’hui en bout de course. Afin de prendre acte de la fin imminente de la miniaturisation, de 

nouvelles pistes de développement décrites par la feuille de route "More Than Moore" ont vu le jour 

notamment grâce à l’émergence des nanotechnologies dans les années 2000. En effet, ces nanostructures 

offrent de nouvelles propriétés physico-chimiques très intéressantes par rapport aux matériaux massifs. 

Après l’ère de la microélectronique, les nanotechnologies connaissent aujourd’hui un développement 

fulgurant dans de nombreux domaines d’applications tels que l’électronique, l’énergie, la communication 

et aussi le biomédical. 

Nous rappelons dans un premier temps le principe du fonctionnement des transistors à effet de champ et 

la structure actuelle des circuits intégrés de l’industrie des semi-conducteurs. Nous nous attardons ensuite 

sur les propriétés uniques des nanofils de silicium et décrivons les différentes méthodes et leurs limites 

pour leur intégration sous forme de transistor à effet de champ. Après avoir défini les différents domaines 

d’applications des nanonets, nous expliquons en quoi ces réseaux enchevêtrés de nanofils constituent une 

structure innovante pour la détection de l’hybridation de l’ADN. 

I.1. Les transistors à effet de champ 

I.1.1. Historique 

Julius Edgar Lilienfeld fut le premier à établir le concept de transistor dans les années 30. Il imagina une 

structure à trois terminaux à base d’un semi-conducteur constitué de sulfure de cuivre. Selon son brevet 

d’invention (Lilienfeld, 1933, 1930), il stipula que le flux de courant qui circule entre deux électrodes peut 

être modulé par l’intermédiaire d’un troisième potentiel. Par manque de connaissances techniques et 

technologiques de l’époque, il ne parvint pas à démontrer expérimentalement son fonctionnement. Une 

quinzaine d’années plus tard, Bardeen, Brattain et Schokley réalisèrent en 1947 le premier transistor 

bipolaire.  Pour cette découverte révolutionnaire, ils reçurent le prix Nobel de Physique en 1956. Elle 

marqua le début de l’ère de la microélectronique et révolutionna dans un premier temps le domaine de la 

télécommunication. Alors que l’intégration industrielle des transistors bipolaires se développait, Ligenza 

et Spitzer réalisèrent en 1960 la première capacité Métal-Oxyde-Semi-conducteur (MOS) grâce à la 

croissance d’un oxyde thermique sur du silicium (Ligenza and Spitzer, 1960).  Cette avancée notable permit 

à Kahng et Atalla (Kahng, 1963; Kahng and Atalla, 1960) de réaliser au cours de la même année le premier 

Transistor à Effet de Champ basé sur un empilement MOS. Ce composant, communément appelé MOSFET, 

fit immédiatement l’objet d’un véritable engouement puisqu’il peut servir de circuit logique pour une très 

faible puissance de consommation. Aujourd’hui, les MOSFETs représentent la brique élémentaire et 

prépondérante des circuits intégrés (ICs). Son principe de fonctionnement sera détaillé dans la partie 

suivante. 

I.1.2. Structure et principe de fonctionnement du transistor MOSFET 

Préalablement à l’introduction des MOSFETs, nous allons nous intéresser dans un premier temps à la 

capacité MOS qui est à la base du fonctionnement de ces transistors à effet de champ. 
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I.1.2.1. Capacité MOS idéale 

Tout d’abord, nous allons considérer une capacité MOS idéale dont un schéma est représenté en Figure I-

1(a). L’application d’une différence de potentiel sur cet empilement permet de moduler, par effet de 

champ, la concentration des porteurs dans le semi-conducteur. Pour comprendre au mieux ce 

comportement, il convient d’en étudier le diagramme de bandes dont un schéma est illustré en Figure I-

1(b.1) et (b.2).  

 
Figure I-1 : (a) Représentation schématique d’un empilement Métal-Oxyde-Semi-conducteur. (b) Diagramme de 
bandes d’une capacité MOS idéale (b.1) avant et (b.2) après la mise en contact du métal et du semi-conducteur. 

La situation (b.2) considère le système à l’équilibre thermodynamique. 

Avant la mise en contact du métal et du semi-conducteur, les deux systèmes sont indépendants (Figure I-

1(b.1)). Le métal se caractérise par un niveau de Fermi 𝐸𝐹𝑚. La différence d’énergie entre ce niveau et 

celui du vide correspond au travail de sortie du métal noté 𝜙𝑚 (Figure I-1(b.1)). De la même façon, un 

semi-conducteur possède un niveau de Fermi 𝐸𝐹𝑠𝑐 et un travail de sortie 𝜙𝑠𝑐 (Figure I-1(b.1)). 𝐸𝑐 et 𝐸𝑣 

correspondent au bas et au haut des bandes de conduction et de valence du semi-conducteur, 

respectivement. La différence d’énergie entre ces deux bandes est définie comme la bande interdite. Pour 

cette étude, le semi-conducteur est considéré de type P. Le niveau de Fermi se situe alors près de la bande 

de valence.  

Lors de la mise en contact du métal avec le semi-conducteur, un échange d’énergie se produit entre les 

deux matériaux jusqu’à alignement de leur niveau de Fermi (Figure I-1(b.2)). A l’équilibre 

thermodynamique, cet alignement se traduit par une chute de potentiel (∆𝜙𝑚𝑠) correspondant à la 

différence entre le travail de sortie du métal (𝜙𝑚) et celui du semi-conducteur (𝜙𝑠𝑐) : 

∆𝜙𝑚𝑠 = 𝜙𝑚 − 𝜙𝑠𝑐 Equation I-1 

La chute de potentiel qui en résulte se répartit entre l’oxyde et la zone de charge d’espace du semi-

conducteur (ZCE), appelée aussi zone de désertion. La variation de potentiel est linéaire dans l’oxyde alors 

qu’elle engendre une courbure de bandes plus complexe dans la ZCE du semi-conducteur. Cette courbure, 

qui est caractéristique de la ZCE,  peut être résolue grâce à l’équation de Poisson mais ne sera pas détaillée 

dans ce travail.  

L’application d’une polarisation sur le métal, appelée tension de grille (𝑉𝑔), induit un décalage de son 

niveau de Fermi. Cela engendre, par effet électrostatique, une variation du potentiel à travers la ZCE et  

l’oxyde. La charge qui se développe à la surface du semi-conducteur modifie localement la courbure de 
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ses bandes. Plusieurs régimes représentés en Figure I-2 apparaissent alors suivant le potentiel de grille 

appliqué : 

 
Figure I-2 : Diagrammes de bandes d’une capacité MOS pour différentes tension de grille. Régime (a) de bandes 

plates, (b) d’accumulation, (c) de désertion et (d) d’inversion forte. Dans cette représentation schématique, 
l’empilement MOS est considéré comme idéal avec un semi-conducteur de type P. 

Il existe une tension de grille, appelée tension de bandes plates (𝑉𝑓𝑏), pour laquelle le semi-conducteur et 

l’oxyde ne présentent aucune courbure de bandes. Ce cas particulier, représenté sur la Figure I-2(a), est 

obtenu pour une tension de grille égale à la différence des travaux de sortie (𝑉𝑔 = 𝑉𝑓𝑏 = ∆𝜙𝑚𝑠). Dans 

cette configuration, aucune charge n’existe ni dans le semi-conducteur ni dans le métal. Cette tension de 

bandes plates constitue ainsi une référence pour laquelle l’ensemble de l’empilement est électriquement 

neutre en tout point. Selon la valeur de la tension de grille par rapport à cette référence, plusieurs régimes 

de fonctionnement apparaissent : 

 Régime d’accumulation 𝑽𝒈 < 𝑽𝒇𝒃 (Figure I-2(b)) : Dans un semi-conducteur de type P, les 

porteurs majoritaires constitués par les trous sont attirés à l’interface entre le semi-conducteur et 

l’oxyde ce qui se traduit par une augmentation de leur concentration à la surface. La ZCE est alors 

chargée positivement en raison de l’excès de trous présents à l’interface. 

 

 Régime de désertion 𝑽𝒈 > 𝑽𝒇𝒃 (Figure I-2(c)) : A l’inverse, pour 𝑉𝑔 > 𝑉𝑓𝑏, les trous sont repoussés 

de la surface vers l’intérieur du semi-conducteur. La concentration des trous libres diminue à 

l’interface entre le semi-conducteur et l’oxyde et devient inférieure à la concentration des 

porteurs majoritaires dans le volume. Seuls les dopants immobiles et chargés négativement (𝑁𝐴−) 

sont présents à la surface en raison du départ des trous. La ZCE se retrouve alors chargée 

négativement ce qui se traduit par un changement de courbure des bandes (courbure de bandes 

vers le bas).  
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 Régime d’inversion 𝑽𝒈 >> 𝑽𝒇𝒃 (Figure I-2(d)) : Pour une tension de grille très supérieure à la 

tension de bandes plates, il se forme un canal d’inversion peuplé d’électrons à l’interface entre le 

semi-conducteur et l’oxyde. 

Ces quatre régimes se retrouvent aussi pour un semi-conducteur de type N. Seules les inégalités de tension 

de grille par rapport à la tension de bandes plates sont inversées car dans ce cas les porteurs majoritaires 

sont constitués par les électrons.  

Toute l’étude que nous venons de présenter considère un empilement MOS idéal. Or, nous venons de voir 

que la modulation de la concentration de porteurs, par effet de champ, intervient à l’interface entre le 

semi-conducteur et l’oxyde. Cette interface comporte en réalité des défauts qui sont susceptibles d’altérer 

le fonctionnement de la capacité MOS. Pour la partie suivante, nous allons donc nous intéresser au cas 

d’un empilement MOS réel. 

I.1.2.2. Capacité MOS réelle 

L’un des enjeux majeurs d’un empilement MOS est la qualité de l’interface entre l’oxyde et le semi-

conducteur. Nous allons nous placer dans le cas classique d’un empilement MOS constitué d’un oxyde 

thermique de silicium (SiO2) sur du silicium (Si). Dans la réalité, l’interface SiO2/Si présente des 

interruptions du réseau cristallin (Figure I-3), appelées liaisons pendantes, qui forment un continuum 

d’états énergétiques au sein de la bande interdite du silicium (Sze and Ng, 2006). Ces états constituent des 

pièges d’interface pour les porteurs qui peuvent échanger plus ou moins rapidement des charges avec le 

semi-conducteur. Ce processus d’échange est appelé piégeage-dépiégeage (« trapping-detrapping ») et le 

taux de remplissage de ces pièges dépend de la tension de grille. Il est obtenu par un équilibre entre les 

mécanismes de piégeage et dépiégeage qui ont chacun leur constante de temps. Ces constantes de temps 

dépendent d’ailleurs de la position des pièges par rapport à l’interface (ceux qui sont proches échangent 

rapidement, ceux qui sont loin plus lentement). Quand la tension de grille varie, cet équilibre est ainsi 

modifié. Il s’agit d’un processus dynamique qui va dépendre de la vitesse de balayage de la tension de 

grille, des constantes de temps d’émission et de capture des pièges. Bien qu’il existe d’autres types de 

défauts au sein de l’oxyde thermique comme l’illustre la Figure I-3, nous nous concentrerons au cours de 

ce travail aux pièges d’interface car ce sont les défauts qui affectent majoritairement le comportement 

des transistors. 

 
Figure I-3 : Les différents types de défauts de charge associés à un oxyde thermique de silicium (Deal, 1980). 
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Ces défauts de charge (Figure I-3) affectent la capacité MOS et a fortiori le comportement des transistors 

MOSFETs. En effet, ils peuvent notamment être responsables du comportement hystérétique des 

transistors ou encore diminuer la mobilité des porteurs. La fabrication d’une interface de bonne qualité 

entre l’oxyde et le silicium est indispensable pour optimiser les propriétés électriques des transistors 

MOSFETs. Historiquement, la difficulté de former une capacité MOS de haute qualité est l’une des raisons 

pour laquelle la démonstration expérimentale du premier MOSFET n’a vu le jour qu’en 1960 (Ligenza and 

Spitzer, 1960) malgré un concept établi en 1930 (Lilienfeld, 1933, 1930). Néanmoins, la compréhension 

des phénomènes de piégeage et de passivation de la surface des semi-conducteurs ont permis de relancer 

la technologie MOSFET (Skotnicki, 2000).  

I.1.2.3. Transistor MOSFET à inversion 

Le transistor à effet de champ à capacité MOS (MOSFET) est devenu aujourd’hui le composant 

prédominant des circuits intégrés. Le principe de fonctionnement du transistor MOSFET à inversion est 

schématisé sur la Figure I-4. Ce dernier est constitué d’une capacité MOS classique sur laquelle un potentiel 

de grille (𝑉𝑔) est appliqué pour contrôler le courant qui circule entre deux électrodes appelées la source et 

le drain. Alors que la source et le drain sont soumis à une différence de potentiel (𝑉𝑑), la tension de grille 

peut influer sur la densité des porteurs mobiles qui se forme dans le semi-conducteur. Pour les transistors 

MOSFETs, il existe une tension de grille à partir de laquelle un canal d’inversion apparait dans le semi-

conducteur permettant la circulation du courant entre la source et le drain (𝐼𝑑). Cette tension connue sous 

le nom de tension de seuil (𝑉𝑡ℎ) marque ainsi la transition d’un état bloquant à passant. Ces deux états 

constituent les deux états logiques du transistor MOSFET appelés état ‘Off’ (bloquant) et ‘On’ (passant).  

Prenons l’exemple d’un transistor de type N pour lequel la source et le drain constituent des réservoirs 

d’électrons (N+) situés de part et d’autre d’un semi-conducteur de type P (Figure I-4). Lorsque 𝑉𝑔 < 𝑉𝑡ℎ, il 

existe une barrière de potentiel qui empêche la circulation du courant entre la source et le drain : le 

transistor se trouve alors dans l’état bloquant (Figure I-4(a)). A l’inverse, si 𝑉𝑔 > 𝑉𝑡ℎ, les électrons sont 

attirés à l’interface entre l’oxyde et le semi-conducteur et génèrent la formation d’un canal d’inversion. Le 

courant peut désormais circuler entre la source et le drain via le canal (Figure I-4(b)) ce qui constitue l’état 

passant du transistor. Il est intéressant de noter que les transistors MOSFETs fonctionnent en régime 

d’inversion dans l’état passant. Dans le cas inverse où le semi-conducteur est de type N, la tension de grille 

doit être inférieure à la tension de seuil pour permettre l’inversion et attirer les trous proches de l’oxyde. 

Pour résumer, le transistor MOSFET peut ainsi être apparenté à un interrupteur électrostatique 

commandé par la tension de grille. 

La tension de grille et la tension de drain vont toutes deux affecter le courant mesuré dans le drain (𝐼𝑑). 

En effet, la tension de grille contrôle la densité de porteurs et permet donc la modulation de la résistance 

du canal par effet de champ. A cela vient s’ajouter la polarisation longitudinale entre le drain et la source 

qui influe sur la zone de déplétion. Une étude du courant de drain en fonction de ces deux tensions est 

ainsi nécessaire pour comprendre le comportement électrique des dispositifs. 
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Figure I-4 : Représentation en coupe d’un transistor MOSFET de type N dans l’état (a) ‘Off’ et (b) ‘On’. 

 Caractéristiques de sortie 𝑰𝒅 − 𝑽𝒅 

Nous allons dans un premier temps nous intéresser aux caractéristiques de sortie (𝐼𝑑 − 𝑉𝑑) qui 

représentent l’évolution du courant de drain en fonction de la tension de drain pour différentes tensions 

de grille. Pour cette étude illustrée sur la Figure I-5, nous considérons que le transistor fonctionne dans 

l’état ‘On’ ce qui implique que la tension de grille est supérieure à la tension de seuil du transistor. 

 
Figure I-5 : (a) Caractérististiques de sortie d’un transistor MOSFET de type N (𝐼𝑑 − 𝑉𝑑) (Sze and Ng, 2006). Les 
différents régimes de fonctionnement sont délimités sur la courbe à savoir le régime linéaire, non-linéaire et de 
saturation. Représentations schématiques du transistor (b) dans le régime linéaire, (c) au pincement du canal et 

(d) dans le régime de saturation. 
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La Figure I-5(a) illustre les trois régimes typiques de fonctionnement d’un transistor MOSFET de type N : 

le régime linéaire, non-linéaire et de saturation. Pour des faibles tensions de drain, le transistor fonctionne 

comme une résistance contrôlée par la tension de grille. La caractéristique 𝐼𝑑 − 𝑉𝑑  est alors Iinéaire et 

peut être schématisée selon la Figure I-5(b). Le courant de drain s’exprime comme l’équation ci-

dessous dans le cas où 𝑉𝑔 − 𝑉𝑡ℎ ≫ 𝑉𝑑  : 

𝐼𝑑 =
𝑊𝑐

𝐿𝑐
𝜇𝐶𝑜𝑥(𝑉𝑔 − 𝑉𝑡ℎ)𝑉𝑑 Equation I-2 

avec 𝑊𝑐 et 𝐿𝑐 la largeur et longueur du canal respectivement. 𝜇 correspond à la mobilité des porteurs 

(dans cet exemple ce sont les électrons). 𝐶𝑜𝑥 représente la capacité de l’oxyde de grille par unité 

surfacique.  

Au fur et à mesure que la tension de drain augmente, on doit tenir compte de la chute de potentiel le long 

du canal. La caractéristique 𝐼𝑑 − 𝑉𝑑  devient alors non-linéaire (Figure I-5(a)) et s’exprime par : 

𝐼𝑑 =
𝑊𝑐

𝐿𝑐
𝜇𝐶𝑜𝑥 (𝑉𝑔 − 𝑉𝑡ℎ −

𝑉𝑑

2
) 𝑉𝑑 Equation I-3 

Lorsque 𝑉𝑑 = 𝑉𝑔 − 𝑉𝑡ℎ, le canal se pince côté drain (« pinch-off ») provoquant la saturation du courant. En 

ce point particulier illustré en Figure I-5(c), la tension et le courant de drain correspondent respectivement 

à la tension 𝑉𝑑,   𝑠𝑎𝑡 et au courant 𝐼𝑑,   𝑠𝑎𝑡 de saturation. Au-delà du pincement (𝑉𝑔 − 𝑉𝑡ℎ < 𝑉𝑑), le courant 

de drain est indépendant de la tension de drain appliqué (Figure I-5(d)) et s’exprime selon l’équation ci-

dessous : 

𝐼𝑑 =
𝑊𝑐

2𝐿𝑐
𝜇𝐶𝑜𝑥(𝑉𝑔 − 𝑉𝑡ℎ)

2
 Equation I-4 

 Caractéristiques de transfert 𝑰𝒅 − 𝑽𝒈 

Dans le cas où la tension de drain est non nulle et maintenue constante, le courant dans le drain peut être 

étudié en fonction de la tension de grille du transistor. La caractéristique 𝐼𝑑 − 𝑉𝑔 dite de transfert est 

illustrée ci-dessous en échelle linéaire et logarithmique : 

 
Figure I-6: Caractéristiques de transfert d’un transistor MOSFET de type N en échelle (a) linéaire et (b) 

logarithmique (Sze and Ng, 2006). 

Nous observons sur la caractéristique de transfert illustrée sur la Figure I-6(a) que le transistor fonctionne 

selon deux régimes. Comme nous l’avons énoncé précédemment, ces derniers correspondent à l’état 

bloquant (‘Off’) et passant (‘On’) du transistor et sont séparés par la tension de seuil 𝑉𝑡ℎ. En pratique 
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(Figure I-6(a)), cette tension de seuil peut être extraite en extrapolant la partie linéaire de la 

caractéristique 𝐼𝑑 − 𝑉𝑔 sur l’axe des abscisses (lorsque 𝑉𝑔 − 𝑉𝑡ℎ ≫ 𝑉𝑑). Dans la théorie, elle marque 

l’apparition d’une couche d’inversion dans le semi-conducteur ce qui se traduit ensuite par la formation 

du canal. Cette tension de seuil est donc l’un des paramètres fondamentaux des transistors MOSFETs. Par 

ailleurs, la caractéristique de transfert en échelle logarithmique illustrée en Figure I-6(b) donne aussi des 

informations importantes sur le transistor. Dans cette représentation, une zone linéaire apparait pour une 

tension de grille inférieure à la tension de seuil. Ce régime, qualifié de régime sous le seuil, permet 

d’extraire un autre paramètre important qui est la pente sous le seuil notée 𝑆𝑆 (« Subthreshold Slope »). 

En effet, cette dernière traduit la tension de grille nécessaire pour augmenter d’une décade le courant de 

drain. En d’autres termes, elle renseigne sur la qualité du contrôle électrostatique du canal par la grille. La 

pente sous le seuil peut être calculée analytiquement selon l’équation ci-dessous : 

𝑆𝑆 = ln (10)
𝑘𝐵𝑇

𝑞
(

𝐶𝑜𝑥 + 𝐶𝐷

𝐶𝑜𝑥
) Equation I-5 

avec 𝑘𝐵 la constante de Boltzmann (1,38 × 10−23 𝐽. 𝐾−1), 𝑇 la température et 𝑞 la charge élémentaire 

(1,6 × 10−19 𝐶). 𝐶𝐷 correspond à la capacité de déplétion. Dans le cas idéal, la limite théorique est 

obtenue pour 𝐶𝑜𝑥 ≫  𝐶𝐷 et vaut 60 𝑚𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1 à température ambiante. Néanmoins, nous avons montré 

dans la partie I.1.2.2, que dans la réalité la capacité MOS présente également des pièges à l’interface entre 

le semi-conducteur et l’isolant. Ces pièges, qui constituent des sites de stockage de charges, forment des 

capacités indésirables (𝐶𝑖𝑡) qui affectent la capacité MOS. La pente sous le seuil, décrit par la précédente 

Equation I-5, est alors reformulée selon l’expression ci-dessous : 

𝑆𝑆 = ln (10)
𝑘𝐵𝑇

𝑞
(

𝐶𝑜𝑥 + 𝐶𝐷 + 𝐶𝑖𝑡

𝐶𝑜𝑥
) Equation I-6 

La réduction de la pente sous le seuil est ainsi primordiale pour optimiser les propriétés des transistors 

MOSFETs. Elle permet de minimiser notamment les tensions de fonctionnement du transistor et donc la 

puissance de consommation. La réduction de la densité de pièges à l’interface entre le semi-conducteur 

et l’oxyde est l’un des moyens pour y parvenir. C’est pourquoi il est nécessaire de porter attention à la 

qualité de l’interface entre le semi-conducteur et l’oxyde. 

Nous avons vu précédemment que la mobilité des porteurs libres intervient dans l’expression du courant 

dans le régime linéaire et de saturation des caractéristiques de sortie (𝐼𝑑 − 𝑉𝑑). Cette mobilité, qui est 

aussi un des paramètres essentiels des transistors MOSFETs, peut être estimée grâce à la caractéristique 

de transfert selon l’équation ci-dessous : 

𝜇 = 𝑔𝑚

𝐿𝑐

𝑊𝑐𝐶𝑜𝑥

1

𝑉𝑑
 𝑜ù 𝑔𝑚 = [

𝑑𝐼𝑑

𝑑𝑉𝑔
]

𝑉𝑑

 Equation I-7 

avec 𝑔𝑚 la transconductance. La mobilité obtenue à partir de cette Equation I-7 est à prendre avec 

précaution. Cette extraction donne une estimation basse de la mobilité car elle ne tient pas compte de la 

résistance des contacts. Toutefois, cette technique d’extraction de la mobilité reste un moyen simple de 

l’estimer. 

Enfin, le rapport des courants à l’état On (courant maximum) sur l’état Off (courant minimum) constitue 

un autre paramètre important qui peut être extrait grâce à la caractéristique de transfert. Ce rapport 
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communément appelé 𝐼𝑂𝑛 𝐼𝑂𝑓𝑓⁄  renseigne sur l’écart de courant existant entre les deux états logiques du 

transistor. 

Pour notre étude basée sur des nanofils, les transistors considérés ne sont pas des transistors à inversion 

classiques mais des transistors constitués de source et drain métalliques où l’injection des porteurs dans 

le canal dépend de la jonction entre le métal et le semi-conducteur. De plus, ils fonctionnent en 

accumulation (ou désertion) ce qui est possible parce que le diamètre des nanofils est suffisamment faible 

pour déserter les porteurs avec une tension de grille raisonnable. Malgré tout, les équations précédentes 

restent valables car il s’agit toujours d’un contrôle électrostatique du courant. 

Nous venons de voir le principe de fonctionnement du transistor MOSFET. De nombreux paramètres qui 

caractérisent son comportement peuvent être extraits grâce aux caractéristiques électriques et 

notamment celles de transfert. La tension de seuil, la pente sous le seuil, la mobilité et le rapport de l’état 

On sur Off sont essentiels pour étudier le comportement des MOSFETs. Tous ces paramètres seront ainsi 

estimés dans le cadre de notre étude pour comprendre le fonctionnement de nos dispositifs. Présent par 

milliards dans les circuits intégrés, le MOSFET est aujourd’hui l’un des composants les plus utilisés dans 

l’industrie de la microélectronique. Afin de nous positionner pour notre étude, nous allons tout d’abord 

nous intéresser à l’intégration actuelle des MOSFETs au sein des circuits et présenter les enjeux auxquels 

l’industrie des semi-conducteurs est confrontée. 

I.2. L’industrie actuelle des semi-conducteurs 

I.2.1. La structure des circuits intégrés 

La réalisation d’un circuit intégré, aussi appelé puce, se fait sur un substrat semi-conducteur 

(généralement en silicium) sur lequel est empilé deux briques principales : le Front-End Of Line (FEOL) et 

Back-End Of Line (BEOL). Un schéma des deux niveaux est représenté sur la Figure I-7. 

 
Figure I-7 : Schéma représentant les deux niveaux d’un circuit intégré (Gousseau, 2015). Le premier niveau 

comprenant les composants est le FEOL. Le second niveau appelé BEOL comporte toutes les interconnections 
métalliques entre composants. 

Le FEOL est le premier niveau de fabrication sur le substrat. Il contient toutes les étapes nécessaires à la 

réalisation des composants qui assurent la fonctionnalité de la puce, tels que les MOSFETs. Ce niveau se 
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termine avec la fabrication de la grille et des contacts source et drain des transistors. Le BEOL comporte 

toutes les interconnections destinées à connecter les composants entre eux. Comme l’indique la Figure I-

7, le BEOL peut comporter un grand nombre de niveaux. Ces connections métalliques sont noyées dans 

un diélectrique. Une fois le BEOL réalisé, la température maximale que peut supporter un circuit intégré 

est d’environ 400 − 450°𝐶 sous peine de détériorer les contacts électriques reliant les composants. Nous 

verrons par la suite que, dans le cadre de notre étude, cette température maximale doit être prise en 

compte pour la réalisation des transistors. 

I.2.2. La loi de Moore : une ère révolue ? 

I.2.2.1. Loi de Moore 

En 1965, Gordon Moore qui était ingénieur dans la société Fairchild Semiconductor chercha à donner une 

tendance générale en extrapolant l’évolution de l’industrie des semi-conducteurs de l’époque. Il estima 

que le nombre de transistors par puce doublerait chaque année (Moore, 1998). Alors qu’il fonda la société 

Intel en 1968, il se révisa en 1975 pour finalement prédire que le nombre de transistors par puce doublerait 

tous les deux ans. Cette loi dite de "Moore" fut initialement une simple constatation empirique mais devint 

rapidement une réalité industrielle à la base de l’évolution de la microélectronique pendant une 

quarantaine d’années comme l’illustre la Figure I-8(a). Elle s’est peu à peu imposée comme le moteur 

naturel de l’innovation de cette industrie. Pour s’en rapprocher, la ligne de conduite consistait à diminuer 

la taille des transistors afin d’augmenter la densité surfacique (« scaling »). Les industriels se sont lancés 

dans une compétition effrénée pour proposer des puces de plus en plus performantes pour des tailles et 

des coûts de plus en plus faibles.  

 
Figure I-8 : Nombre de transistors par puce et fréquence d’horloge (en MHz) depuis 1970. La fréquence d’horloge 

correspond au nombre d’instructions réalisées par seconde. (b) Evolution de la taille des objets électroniques 
depuis 1950 (Waldrop, 2016). 

Une des conséquences directes de cette loi est la diminution exponentielle de la taille des objets 

électroniques comme le montre la Figure I-8(b). Au début des années 50, la première unité centrale 

mesurait plusieurs centaines de mètre cube. De l’ordinateur domestique à l’ordinateur portable dans les 

années 90, le smartphone d’aujourd’hui ne mesure que quelques dizaines de centimètres carrés et 

combine de nombreuses fonctionnalités telles que le Wi-Fi haut débit, le Bluetooth, la géolocalisation, la 

mesure de l’accélération et du champ magnétique… Simultanément, cet accroissement du nombre de 
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transistor par puce s’est traduit par une diminution drastique du coût de fabrication. En 1954, 5 ans avant 

l’invention du premier circuit intégré, le prix de vente moyen d’un transistor était de 5,54$ (Arden et al., 

2010). 50 ans plus tard, son prix moyen a chuté à un milliardième de dollars rendant accessible au grand 

public des outils très performants (Arden et al., 2010).  

A l’heure actuelle, les transistors sont gravés avec une finesse de l’ordre de 14 𝑛𝑚 ce qui est plus petit 

que la plupart des virus biologiques (Waldrop, 2016). Les MOSFETs se dénombrent désormais par milliards 

dans les microprocesseurs. La recherche en microélectronique se développe désormais selon trois axes 

qui sont détaillés dans les parties suivantes : "More Moore", "Beyond CMOS" et “More Than Moore" 

(Arden et al., 2010). 

I.2.2.2. Approche ‘’More Moore’’ 

L’approche "More Moore" consiste à poursuivre la miniaturisation des circuits logiques avec pour objectif 

de continuer à augmenter les performances des circuits. Ces améliorations ne tiennent pas compte 

uniquement de la réduction de la taille des transistors mais aussi de l’insertion de nouveaux matériaux et 

nouvelles architectures. En effet, en 2012, Intel (Intel, n.d.) lançait le premier transistor à grille 

tridimensionnel de taille 22 𝑛𝑚 (« 22 nm 3D tri-gate silicon transistor »). Cette nouvelle structure de 

transistors offre d’excellentes performances grâce à un meilleur contrôle électrostatique du canal et 

permet ainsi de palier les problèmes liés aux faibles dimensions. Avec une taille actuelle de transistors de 

14 𝑛𝑚 en production (Waldrop, 2016), les industriels envisagent de descendre d’abord à 10, puis 7 et 

peut être 5 𝑛𝑚. Néanmoins, la miniaturisation devrait atteindre sa limite pour des tailles de l’ordre de 2 à 

3 𝑛𝑚. Pour de telles tailles, ils seront en effet composés de seulement une dizaine d’atomes. D’après les 

prévisions des industriels, la miniaturisation devrait arriver en bout de course au début des années 2020 

(Waldrop, 2016).  

I.2.2.3. Approche "Beyond CMOS" 

L’approche "Beyond CMOS" (« Complementary Metal Oxide semiconducteur ») consiste à réaliser la 

fonction électronique avec d’autres concepts comme par exemple les transistors à effet tunnel ou 

l’électronique moléculaire. 

I.2.2.4. Approche ‘’More Than Moore’’ 

L’approche "More Than Moore" concerne l’intégration de nombreuses fonctions au sein d’un système 

compact capable d’interagir avec le monde extérieur et l’utilisateur. Cette diversification est un 

complément de l’ère numérique actuel et en aucun cas une entrave à la loi de "Moore". Un tel système 

peut incorporer des composants passifs, à haute tension, micromécaniques, des capteurs à gaz ou 

biologiques, des dispositifs de micro-fluidique…  

La demande accrue de nouvelles fonctionnalités embarquées dans un même système nécessite d’étudier 

d’autres matériaux et architectures. Depuis le début des années 2000, les recherches menées sur les 

nanofils ont montré que ces derniers offrent un large panel de fonctionnalités. En effet, leur 

caractéristique unidimensionnelle et leur taille nanométrique leur confèrent notamment une très grande 

sensibilité à leur environnement extérieur. Nous allons à présent nous intéresser aux propriétés de ces 

nanostructures et nous focaliser plus particulièrement sur la fabrication et l’intégration des nanofils de 

silicium sous forme de transistors qui sont au cœur de ce travail de thèse. 
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I.3. Les nanofils de silicium 

I.3.1. Définition et propriétés remarquables des nano-objets 

Le préfixe « nano » est devenu depuis quelques années d’un usage courant mais il nécessite cependant 

d’être précisé. Selon la norme Européenne (“ISO/TS 80004-2:2015(fr): Nanotechnologies - Vocabulaire,” 

2015), un système est qualifié de « nano » lorsqu’une, deux ou trois de ses dimensions externes sont à 

l’échelle nanométrique. Selon cette norme, cette échelle s’étend de 1 à 100 𝑛𝑚. Les matériaux qualifiés 

de « nano » peuvent ainsi être classés selon le nombre de dimension à l’échelle nanométrique : 

 Trois dimensions à l’échelle nanométrique : ce groupe contient par exemple les nanoparticules 

(‘nanoparticles’) ou agrégats. 

 

 Deux dimensions à l’échelle nanométrique : cette classe comprend les nanofils (‘Nanowire‘ ou 

‘Nanorod’) et les nanotubes (‘Nanotube’). 

 

 Une dimension à l’échelle nanométrique : cette catégorie contient par exemple les films minces. 

L’étude des nano-objets révèle un nouveau monde dans lequel les propriétés observées peuvent différer 

de celles du matériau massif. Prenons l’exemple de l’or massif qui est connu comme un métal noble de 

couleur jaune avec une température de fusion de 1336 𝐾. Sous forme de nanoparticules, la température 

de fusion chute brusquement lorsque leur diamètre diminue à l’échelle nanométrique (Roduner, 2006). 

Une autre particularité intéressante des nanoparticules d’or est leur changement de couleur à l’échelle 

nanométrique. Pour un diamètre de 10 𝑛𝑚, elles absorbent la lumière verte pour finalement apparaitre 

rouge (Roduner, 2006). Ce phénomène, appelé plasmon de surface, provient de l’excitation par la lumière 

des électrons proches de la surface. Pour comprendre ces nouvelles propriétés, il est nécessaire de 

considérer les atomes de surface en plus de ceux dans le volume. Ces atomes localisés en surface partagent 

nécessairement moins de liaisons chimiques avec leurs atomes voisins que ceux dans le volume. Par 

conséquent, ces atomes dits « frustrés » sont extrêmement réactifs et sensibles à leur environnement 

extérieur. Or, lorsque la taille des structures atteint l’échelle nanométrique, le rapport de la surface sur le 

volume des structures augmente drastiquement comme cela est illustré sur la Figure I-9(a). Puisque le 

nombre d’atomes en surface devient alors comparable à celui dans le volume, les propriétés physico-

chimiques des nanostructures se retrouvent modifiées et gouvernées par les effets de surface. Ces effets 

de surface induisent de nouvelles propriétés par rapport au matériau massif qui multiplient les domaines 

d’investigation. Aujourd’hui, l’étude des nano-objets est en plein essor et est en passe de devenir une 

révolution scientifique et technologique.  

Dans le cadre de ce travail, nous nous sommes intéressés aux nanofils en raison de leur caractéristique 

unidimensionnelle qui leur confère des propriétés remarquables pour de nombreuses applications comme 

l’électronique, l’optoélectronique, l’énergie et le biomédical. Pour se rendre compte de l’attractivité que 

suscitent les nanofils au sens large, nous avons représenté sur la Figure I-9(b) le résultat d’une recherche 

sur le site Web Of Knowledge avec le mot clé « Nanowire ». 
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Figure I-9 : (a) Rapport surface sur volume en fonction de la taille de la nanostructure pour des nanoparticules 
(NP), des nanofils (NW) et des nanorubans (NR) (Ramgir et al., 2010). Une longueur de 10 𝜇𝑚 est considérée 
pour la longueur des nanofils et nanorubans. La largeur des nanorubans est de 50 𝑛𝑚.  (b) Nombre d’articles 

publiés par an d’après une recherche réalisée avec le mot clé « Nanowire » sur le site internet Web Of Knowledge. 

L’explosion du nombre d’articles publiés sur les nanofils au début des années 2000 (Figure I-9(b)) 

s’explique notamment par les progrès réalisés sur leur élaboration. En 1998, Morales et Lieber ont réussi 

à synthétiser les premiers nanofils de silicium et de germanium avec des diamètres inférieurs à 20 𝑛𝑚 

pour des longueurs supérieures à 1 𝜇𝑚 (Morales and Lieber, 1998). Cette avancée majeure reçut 

immédiatement un véritable succès au sein de la communauté scientifique puisque un nouveau domaine 

de recherche s’ouvrait, celui de la nanoélectronique. En raison de son fort potentiel pour l’application 

visée pour ce travail de thèse, nous nous sommes focalisés sur les nanofils de silicium (NFs de Si). Les 

raisons de ce choix sont présentées dans la partie suivante. 

I.3.2. Choix des nanofils de silicium 

Le matériau lui-même, le silicium, est l’un des éléments chimiques les plus abondants sur Terre puisqu’il 

représente environ 25,7% de la croûte terrestre. En plus de son abondance, ce dernier ne présente aucune 

toxicité apparente pour l’être humain car le silicium sous sa forme élémentaire est inerte. Cet élément de 

la colonne IV de la classification périodique possède une structure cristallographique de type « diamant ». 

Elle est décrite par une maille cubique à faces centrées dont la moitié des sites tétraédriques est occupée. 

Avec un paramètre de maille de 5,43 Å et une masse molaire de 28,0855 𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1, sa densité volumique 

est de 2,33 𝑔. 𝑐𝑚−3 à température ambiante (Morris et al., 1976). De plus, le silicium est caractérisé par 

une bande interdite indirecte de 1,11 𝑒𝑉 et directe de 3,11 𝑒𝑉 à température ambiante (Streetman and 

Banerjee, 2006). Il est surtout connu pour ses très bonnes propriétés semi-conductrices et notamment 

pour l’excellente mobilité de ses porteurs. En effet, les électrons et les trous présentent une mobilité 

respective de l’ordre de 1000 et 500 𝑐𝑚2𝑉−1𝑠−1 à température ambiante (Jacoboni et al., 1977; Sze and 

Irvin, 1968). Un autre avantage majeur est la possibilité de former un oxyde de silicium très stable et 

d’excellente qualité, caractéristique essentielle pour la réalisation des MOSFETs comme nous l’avons vu 

précédemment (partie I.1.2, page 6).  

Tous ces atouts majeurs ont fait du silicium le matériau prépondérant de l’industrie de la 

microélectronique depuis plus de 40 ans. De plus, les technologies actuelles permettent de réaliser du 

silicium monocristallin de haute pureté sur de larges surfaces. Aujourd’hui, les circuits intégrés sont conçus 
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sur des substrats de 300 𝑚𝑚 voire 450 𝑚𝑚 de diamètre. Les propriétés du silicium sont désormais bien 

connues au niveau technologique que fondamental. 

Nous avons choisi d’utiliser le silicium sous forme de nanofils (NFs de Si) pour trois raisons principales : 

 La maitrise de leur croissance : les mécanismes de croissance ont été amplement étudiés dans la 

littérature et leur synthèse est aujourd’hui très bien maitrisée (Dasgupta et al., 2014; Schmidt et 

al., 2009). 

 

 Les connaissances technologiques : l’intégration des NFs de Si sous forme de transistor bénéficie 

des connaissances technologiques liées à la fabrication des MOSFETs, notamment pour la 

réalisation des contacts électriques. 

 

 Son extrême sensibilité aux molécules biologiques : les nanostructures, dominées par les effets 

de surface, sont extrêmement sensibles à leur l’environnement électrique extérieur. Cette 

caractéristique est un atout majeur qui fait des nanostructures des candidates prometteuses pour 

des capteurs ultra-sensibles. Par ailleurs, les NFs présentent un rapport longueur sur diamètre très 

important appelé facteur de forme. En raison de cette forme unidimensionnelle comparable à la 

plupart des molécules biologiques telles que les protéines, les NFs représentent ainsi le 

transducteur idéal pour la bio-détection. En 2001, le groupe de Lieber (Cui et al., 2001b) a été le 

premier à mettre en évidence le potentiel prometteur des NFs de Si comme biocapteur. Cette 

technologie suscite aujourd’hui toujours autant de curiosité et un état de l’art sur les biocapteurs 

à base de NFs de Si sera présenté à la fin de ce chapitre. 

Différentes méthodes de fabrication ont été développées dans la littérature pour réaliser des NFs de Si. 

Ces méthodes sont regroupées selon deux approches qui sont décrites dans la partie suivante. 

I.3.3. Elaboration 

I.3.3.1. Approche ascendante 

L’approche ascendante connue selon le terme anglophone « bottom-up » consiste à réaliser des NFs par 

dépôt ou assemblage organisé des atomes les uns par rapport aux autres. Plusieurs méthodes illustrées 

en Figure I-10 ont été développées dans la littérature pour mettre au point des NFs de Si (Dasgupta et al., 

2014; Schmidt et al., 2009). Elles peuvent être divisées en deux catégories : 

 Dépôt en phase vapeur (Figure I-10(a) à (e)) : Le dépôt chimique en phase vapeur (CVD) (Wagner 

and Ellis, 1964), le recuit sous atmosphère réactive (Nagayoshi et al., 2008), l’évaporation de 

monoxyde de silicium sous gaz inerte (Pan et al., 2001), l’épitaxie par jet moléculaire (MBE) 

(Fuhrmann et al., 2005) et l’ablation par faisceau laser (Zhang et al., 1998) constituent les diverses 

méthodes qui sont réalisées en phase vapeur. 

 

 Dépôt en phase liquide (Figure I-10(f)) : Dans ce cas la croissance des NFs se fait en solution 

(Heitsch et al., 2008; Holmes et al., 2000; Tuan et al., 2008). 
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Figure I-10 : Les différentes techniques de fabrication des NFs de Si par l’approche ascendante (Schmidt et al., 

2009) : (a) Dépôt chimique en phase vapeur (CVD), (b) recuit sous atmosphère réactive, (c) évaporation de 
monoxyde de silicium, (d) épitaxie par jet moléculaire (MBE), (e) ablation par faisceau laser et (f) croissance en 

solution. 

Il est important de préciser que pour la plupart de ces méthodes, un catalyseur (tel que l’or) est nécessaire 

pour la croissance. Pour une description détaillée des différents mécanismes de croissance, il est possible 

de se référer à l’article de Schmidt et al (Schmidt et al., 2009). Parmi les différentes méthodes de CVD, la 

croissance Vapeur-Liquide-Solide (VLS) est certainement la technique la plus répondue et la plus versatile. 

Le diamètre, la longueur et le dopage des NFs peuvent être contrôlés durant la croissance (Cui et al., 

2001a). Le type et la quantité de dopants peuvent tous deux être ajustés durant la croissance selon le type 

et la quantité de précurseurs injectés. Cela permet par exemple de réaliser un profil de dopage le long du 

NF (Brouzet et al., 2015). Par ailleurs, ce type de croissance peut être réalisé sur de larges substrats 

(100 𝑚𝑚). 

I.3.3.2. Approche descendante 

L’approche descendante (« top-down ») consiste à affiner un substrat de silicium et à le structurer par 

gravure jusqu’à former des NFs. Ces derniers peuvent être réalisés aussi bien horizontalement que 

verticalement. Pour cela, une résine est tout d’abord structurée par des méthodes de lithographie telles 

que la photolithographie (Zhang et al., 2009), la lithographie par faisceau d’électrons (Chu et al., 2013; 

Elfström et al., 2007) ou encore la nanoimpression (Morton et al., 2008). Après la dissolution locale de la 

résine, les motifs sont transférés par gravure jusqu’à la formation des NFs, par exemple avec une méthode 

de gravure ionique réactive (Bunimovich et al., 2006). D’autres techniques consistent à réaliser des NFs 

contre les parois latérales d’une « marche » (Demami et al., 2009) (« sidewall spacer formation ») ou alors 

par transfert de ces parois sur un substrat de silicium (Jayakumar et al., 2014a, 2014b)  (« sidewall transfer 

lithography »). 

Cette approche descendante a un avantage majeur car elle s’inscrit parfaitement dans l’industrie actuelle 

de la microélectronique. Elle bénéficie directement des connaissances technologiques de cette filière. Elle 
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permet de contrôler précisément le diamètre, la longueur et le dopage des NFs. Le diamètre des NFs peut 

éventuellement être réduit par oxydation ce qui permet d’atteindre des diamètres inférieurs à 10 𝑛𝑚 

(Singh et al., 2008).  

Nous venons de présenter les deux approches, ascendante et descendante, qui sont couramment 

employées dans la littérature pour fabriquer des NFs de Si. Nous allons à présent discuter des propriétés 

électriques des transistors à effet de champ réalisés à partir de ces NFs et les enjeux liés à leur intégration 

à l’échelle industrielle.  

I.3.4. Les transistors à effet de champ à base de NF de Si 

D’après la littérature, l’utilisation des NFs de Si comme canal de transistor peut se distinguer selon deux 

approches qui sont directement liées au futur de la microélectronique. 

L’une d’entre elles est ancrée dans une logique de poursuivre la miniaturisation des transistors tout en 

améliorant leurs performances. Elle correspond à l’approche "More Moore" décrite précédemment. La 

diminution continue de la longueur des transistors engendre la perte progressive du contrôle 

électrostatique du canal. Pour remédier aux problèmes liés aux faibles dimensions, il est nécessaire 

d’évoluer d’une structure bidimensionnelle sous forme de film mince à tridimensionnelle. En 2012, Intel 

(Intel, n.d.) lançait la production du premier transistor tridimensionnel qui a permis d’améliorer 

drastiquement le contrôle électrostatique du canal. C’est dans ce contexte que l’utilisation des NFs prend 

tout son sens. L’idée est d’encapsuler les NFs dans l’oxyde de grille et la grille. Dans cette configuration 

appelée grille enrobante (« gate all around »), le contrôle électrostatique se déroule tout autour du NF ce 

qui permet un contrôle optimum du canal. Ce type de transistor pourrait alors répondre aux attentes de 

la loi More Moore. Ces dispositifs à grille enrobante peuvent être fabriqués par une approche descendante 

aussi bien avec des NFs orientés verticalement (Guerfi and Larrieu, 2016) que horizontalement (Mertens 

et al., 2016). Un exemple pour chacune de ces configurations est présenté en Figure I-11. L’approche 

ascendante est aussi envisageable pour réaliser ce type de transistors (Rosaz et al., 2011a).  

 
Figure I-11 : Transistors à grille enrobante constitués de NFs orientés (a) verticalement (Guerfi and Larrieu, 2016) 

et (b) horizontalement (Mertens et al., 2016).  Ce dernier est une image de microscopie électronique en 
transmission de deux NFs orientés horizontalement qui sont empilés l’un sur l’autre. Pour ces deux exemples, les 

NFs ont été fabriqués par une technologie descendante. 
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En revanche, pour une utilisation du transistor comme détecteur, la configuration grille enrobante n’est 

plus utilisable car l’espèce à détecter (par exemple l’ADN) ne peut pas être mise directement en contact 

avec la surface du canal du transistor. Ainsi, les transistors doivent être conçus de telle sorte que le ou les 

NFs puissent interagir avec le milieu extérieur. Le moyen le plus aisé pour y parvenir est de fabriquer un 

transistor avec une grille en face arrière. Un exemple d’un tel transistor est illustré sur la Figure I-12(a). En 

2000, le groupe de Lieber fut le premier à réaliser ce type de dispositif avec un canal constitué d’un NF 

unique de Si obtenu par croissance VLS (Cui et al., 2000). Quelques années plus tard seulement (Cui et al., 

2003), le même groupe étudia l’influence de la modification de la surface des NFs de Si sur les propriétés 

électriques des transistors (Figure I-12(b)). Il parvint à obtenir des mobilités de trous comparables voire 

supérieures à celles du silicium massif grâce à la passivation de la surface des NFs (Figure I-12(c)). Un tel 

résultat démontre d’une part que les transistors à NF de Si avec une grille en face arrière peuvent présenter 

d’excellentes caractéristiques électriques. D’autre part, cela montre que la surface des NFs impacte 

considérablement les propriétés électriques des transistors et que les NFs sont donc extrêmement 

sensibles à leur environnement électrique. Cette avancée majeure est un premier et grand pas vers 

l’utilisation des transistors à NF de Si comme capteurs. Après ces travaux, d’autres groupes ont aussi étudié 

les propriétés électriques de transistors à grille en face arrière avec des NFs de Si obtenus par croissance 

VLS (Appenzeller et al., 2006; Hayden et al., 2007; Lew et al., 2004). L’approche descendante peut aussi 

être employée pour fabriquer des transistors avec une grille en face arrière avec les méthodes décrites 

dans la section I.3.3.2. Ces transistors sont généralement réalisés sur des substrats de type silicium sur 

isolant (SOI) et offrent aussi de très bonnes performances électriques (Bunimovich et al., 2006; Jayakumar 

et al., 2014a; Li et al., 2005). 

 
Figure I-12 : (a) Image par microscopie électronique à transmission d’un NF de 5 𝑛𝑚 de diamètre obtenu par 

croissance VLS et représentation schématique d’un transistor à NF de Si avec une grille en face arrière. (b) 
Caractéristique de transfert et (c) mobilité des trous, avant (vert) et après (rouge) passivation de la surface du NF 

de Si (Cui et al., 2003).  

Nous venons de voir que, depuis une quinzaine d’années, la recherche intensive menée sur les transistors 

à NF de Si avec une grille en face arrière a montré que ces dispositifs présentent d’excellentes 

caractéristiques électriques. Les travaux pionniers réalisés par le groupe de Lieber ont aussi prouvé que 

l’état de surface des NFs joue un rôle primordial dans le comportement des transistors. Les NFs de Si sont 
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ainsi des candidats prometteurs pour répondre aux attentes de la loi "More Than Moore". Cependant, 

toutes ces études restent à l’échelle du laboratoire. Qu’en est-il de leur intégration à plus grande échelle ? 

Quel type d’approche est préférable pour la réalisation des transistors : ascendante ou descendante? 

I.3.5. Les enjeux d’une intégration industrielle 

Les transistors à NF de Si avec une configuration de grille en face arrière peuvent être élaborés à partir des 

deux approches présentées précédemment : ascendante ou descendante. Un récent article a fait le bilan 

des avantages et des inconvénients de chacune de ces deux approches pour la réalisation de biocapteurs 

à base de ces transistors (Noor and Krull, 2014). Ces dernières sont comparées dans le Tableau I-1.  

Tableau I-1 : Comparaison de l’approche descendante et ascendante pour la réalisation de biocapteurs à base de 
transistors à NFs. Adapté d’après (Noor and Krull, 2014). 

  Approche descendante Approche ascendante 

Avantages  Adaptée pour une production en 

masse. 

 Fiabilité et reproductibilité du 

procédé de fabrication. 

 Le nombre, la position, la taille des 

NFs… ne dépendent que du 

masque et de la résolution des 

systèmes de lithographie. 

 Les NFs peuvent être élaborés 

avec différentes sections pour 

améliorer la sensibilité des 

capteurs. 

 

 Flexibilité dans le choix du matériau 

constituant les NFs. 

 Concentration et type de dopage 

ajustable durant la croissance. 

 Croissance des NFs possible avec des 

diamètres inférieurs à 10 𝑛𝑚. 

 L’orientation cristallographique et la 

direction de croissance peuvent être 

contrôlées. 

 Intégration possible sur des substrats 

flexibles et transparents. 

 

Inconvénients  Procédé d’intégration long, 

couteux et complexe. 

 Choix limité des matériaux 

constituants les NFs. 

 Dimensions des NFs limitées par le 

procédé de fabrication (diamètre 

des NFs compris entre environ 

20 𝑛𝑚 et 100 𝑛𝑚). 

 Dispersion en longueur et diamètre des 

NFs. 

 La fabrication des transistors nécessite 

de positionner et localiser précisément 

les NFs ce qui engendre des problèmes 

d’intégration à grande échelle. 

 Limitée pour une production de masse. 

 Difficulté de contrôler précisément le 

nombre de NFs pontant la source et le 

drain d’un dispositif à un autre. 

 

Cette liste non-exhaustive dresse les avantages et les inconvénients de la fabrication des transistors à NFs 

par l’approche descendante ou ascendante. L’approche descendante bénéficie des connaissances 

technologiques de l’industrie de la microélectronique. Le procédé d’élaboration des transistors est 

reproductible sur de larges surfaces et il est adapté pour une production en masse. Cependant, la 
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fabrication nécessite de nombreuses étapes successives complexes qui requièrent des appareils coûteux. 

De plus, malgré les hautes technologies actuelles, les outils utilisés permettent difficilement d’obtenir des 

diamètres de NFs en deçà de 20 𝑛𝑚 tout en conservant une longueur de plusieurs micromètres. A 

l’inverse, l’approche ascendante est extrêmement flexible au niveau de la croissance des NFs puisque le 

choix du matériau, la longueur, le diamètre, le type et la concentration de dopants, l’orientation cristalline 

peuvent être ajustés durant la synthèse. De plus, des NFs de haute cristallinité et avec des diamètres 

inférieurs à 10 𝑛𝑚 peuvent être obtenus avec cette approche. Cependant, la reproductibilité de la 

longueur et du diamètre d’un NF à un autre reste difficile. Par ailleurs, le frein principal de cette approche 

est la complexité de mettre au point une méthode d’intégration des transistors à grande échelle. En effet, 

la fabrication des dispositifs nécessite d’ajuster manuellement la position d’un NF pour le dépôt des 

contacts électriques (source et drain). Cette approche ne peut être envisagée pour une production 

industrielle. 

Néanmoins, des techniques se sont développées pour assembler et aligner les NFs entre eux dans des 

zones bien définies. Ces alignements peuvent être réalisés par la technique « Langmuir-Blodgett » (Whang 

et al., 2003), par soufflage d’une bulle dans une solution visqueuse de NFs (« blown-bubble ») (Yu et al., 

2007), par un flux micro-fluidique (Huang et al., 2001b), par application d’un champ électrique (Freer et 

al., 2010) ou encore par transfert par contact (« contact printing ») (Javey et al., 2007). Ce type de 

conception est bien plus adapté pour une production à grande échelle puisque la manipulation d’une 

importante quantité de NFs permet de faciliter considérablement la fabrication de dispositifs fonctionnels. 

Toutefois, ces méthodes d’alignement ne permettent pas de garantir avec certitude qu’au moins un NF 

pontera la source et le drain compromettant ainsi le fonctionnement du transistor. Par ailleurs, le nombre 

de NFs reliant la source et le drain est aussi difficile à maitriser et peut engendrer des variations de 

fonctionnement d’un dispositif à un autre (Noor and Krull, 2014).  

D’autres méthodes se sont développées pour assembler les NFs sans la nécessité de les aligner les uns par 

rapport aux autres. Les NFs forment alors des réseaux aléatoires appelés nanonets qui sont nettement 

plus faciles à intégrer à grande échelle. Ces nanonets font l’objet de la partie suivante. 

I.4. Les nanonets : une alternative prometteuse 

I.4.1. Définition, propriétés et avantages d’un réseau de nanostructures 

« Nanonet », acronyme de NANOstructured NETwork, est un terme qui a été introduit par George Grüner 

en 2006 (Grüner, 2007, 2006). Il désigne un réseau de nanostructures unidimensionnelles, aléatoirement 

orientées à la surface d’un substrat. Deux types de nanonets se distinguent selon l’épaisseur du film 

formé : 

 Les nanonets tridimensionnels présentent une épaisseur comparable à la longueur des 

nanostructures (Figure I-13(a)).  

 

 Les nanonets bidimensionnels sont définis par une épaisseur de film très inférieure à la longueur 

des nanostructures (Figure I-13(b)).  
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Figure I-13 : Représentation schématique d’un nanonet (a) tridimensionnel et (b) bidimensionnel. Un chemin de 

percolation est mis en évidence en rouge sur la figure (b). 

Un tel réseau qu’il soit tridimensionnel ou bidimensionnel est régi par la théorie de la percolation. La 

percolation est souvent définie comme un système dans lequel des objets, aléatoirement répartis et de 

géométrie donnée, peuvent former ou non des connexions entre eux (Broadbent and Hammersley, 1957; 

Pike and Seager, 1974). Un nanonet est alors défini comme percolant lorsqu’un réseau de taille infinie 

peut communiquer (par exemple conduire le courant) sur l’ensemble du réseau par l’intermédiaire de 

chemins de percolation qui implique des nanostructures et des connections entre nanostructures (Figure 

I-13(b)). La densité de nanostructures est un paramètre clé pour contrôler la communication dans le milieu 

via les interconnections entre nanostructures. De ce fait, il existe une densité critique, appelée seuil de 

percolation, à partir de laquelle des chemins de percolation permettent d’assurer la communication dans 

le nanonet. La fabrication de dispositifs électriques fonctionnels à partir de nanonets nécessite d’utiliser 

des densités supérieures au seuil de percolation.  

Au cours de ce travail de thèse, nous nous sommes intéressés aux nanonets bidimensionnels car ils 

présentent des propriétés remarquables qui sont issues des nanostructures mais aussi du réseau formé 

par ces nanostructures. En effet, une fois les nanostructures rassemblées pour former le réseau, de 

nouvelles propriétés apparaissent et multiplient le nombre de degré de liberté. Ces propriétés ont été 

séparées suivant les propriétés intrinsèques des nanostructures qui apparaissent à l’échelle nano et 

microscopique et celles macroscopiques qui proviennent du nanonet (Grüner, 2006; Serre et al., 2015a) : 

Propriétés intrinsèques des nanostructures : 

 Nanostructures unidimensionnelles de haute qualité : Les nanonets peuvent être constitués de 

nanostructures unidimensionnelles obtenues par l’approche ascendante et bénéficient ainsi des 

avantages issus de la croissance. Comme nous l’avons vu précédemment, les nanostructures 

obtenues par cette approche présentent des faibles diamètres pour une haute qualité cristalline 

et un procédé extrêmement flexible. Les nanonets bénéficient ainsi des propriétés intrinsèques 

des nanostructures qui le constituent.  

 Surface spécifique : Par définition, les nanostructures unidimensionnelles sont caractérisées par 

un rapport longueur sur diamètre, appelé facteur de forme, d’environ deux ordres de grandeur. 

Cette particularité géométrique leur confère une surface spécifique très élevée qui est en partie 

responsable des propriétés uniques de ce type de structure. Les nanostructures 

unidimensionnelles sont naturellement sensibles à leur environnement électrique les plaçant 

comme des candidates prometteuses pour des applications capteurs. 
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Propriétés du nanonet : 

 Conductivité électrique : Au-delà du seuil de percolation, le courant est susceptible de circuler via 

des chemins de percolation (appelés aussi chemins de conduction) qui impliquent les 

nanostructures et les connexions entre nanostructures. Ces jonctions entre nanostructures 

apparaissent comme une barrière énergétique pour les porteurs et sont donc susceptibles d’être 

plus résistives que les nanostructures (Grüner, 2006; Hu et al., 2010). Elles peuvent alors 

gouverner la conduction au sein du nanonet. Bien que ces jonctions engendrent des résistances 

supplémentaires, les auteurs dans la littérature ont su tirer profit de leur potentiel. En effet, de 

multiple applications en électronique et optoélectronique basées sur des jonctions entre des NFs 

de type P et N ont vu le jour telles que des diodes (Cui and Lieber, 2001), des transistors 

ambipolaires (Cui and Lieber, 2001), des portes logiques (Huang et al., 2001a), des 

photodétecteurs ou encore des diodes électroluminescentes (Li et al., 2006). Les jonctions entre 

nanostructures jouent ainsi un rôle primordial dans les propriétés du nanonet et nécessitent d’être 

optimisées. 

 Porosité et transparence optique : En raison du facteur de forme très élevé des nanostructures, 

les nanonets ont une transparence optique qui approche 90%. En effet, pour des réseaux 

percolants peu denses, les nanonets sont essentiellement constitués de vide. Cette propriété rend 

les nanonets particulièrement attractifs comme électrodes transparentes (Langley et al., 2013). 

Par ailleurs, l’importante porosité du nanonet peut permettre l’insertion de matériaux 

fonctionnels (Hu et al., 2010). 

 Résistance mécanique et flexibilité : Les nanostructures unidimensionnelles présentent une 

excellente flexibilité grâce à leur facteur de forme élevé. Lorsque ces nanostructures sont 

rassemblées sous forme de nanonet, l’ensemble du réseau est capable d’être soumis à des 

déformations mécaniques (Cao et al., 2008) et de s’adapter à la morphologie du substrat (Ternon 

et al., 2013). 

 Tolérance à la faute et reproductibilité : Pour des dispositifs électriques, la conduction dans un 

nanonet est assurée par de multiple chemins de percolation qui relient les deux contacts. Même 

si un chemin venait à être défectueux, d’autres chemins de conduction subsistent et peuvent 

garantir la fonctionnalité du dispositif (Grüner, 2006). Par ailleurs, les propriétés macroscopiques 

du nanonet sont la résultante d’un nombre considérable de nanostructures, ce qui permet de 

lisser les disparités qui peuvent exister d’un NF à un autre. Par conséquent, les propriétés des 

nanonets présentent une meilleure reproductibilité que des dispositifs à NF unique comme a pu 

le montrer Pauline Serre durant ses travaux de thèse (Serre, 2014; Serre et al., 2015a). 

 Possibilité de fonctionnalisation : Comme pour les films minces, les nanostructures composant le 

nanonet peuvent être fonctionnalisées avec par exemple des molécules ou des protéines. 

Les nanonets présentent des avantages incontestés grâce à la combinaison astucieuse des propriétés 

intrinsèques des nanostructures avec celles du nanonet. Selon Zhao et Grüner, la morphologie  

« nanonet » peut être considérée comme une quatrième phase de matériau, venant s’ajouter aux 

structures monocristalline, polycristalline et amorphe (Zhao and Grüner, 2012). La flexibilité dans le choix 

des nanostructures et la structure unique du réseau laissent imaginer un large spectre applicatif pour les 

nanonets comme nous allons le voir dans la partie suivante. 
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I.4.2. Les différents nanonets et leurs applications 

I.4.2.1. Méthodes d’assemblage des nanostructures en nanonet 

Outre les propriétés remarquables des nanonets, la conception aisée de ces réseaux les rend aussi 

particulièrement attractifs. Pour cela, les nanostructures sont généralement dispersées en solution pour 

former une suspension colloïdale. Puis, de nombreuses techniques se sont développées pour déposer les 

nanostructures sous formes de réseaux aléatoires telles que le dépôt de goutte (Lee et al., 2008), la 

tournette (Meitl et al., 2004), le spray (Tenent et al., 2009), le procédé Langmuir-Blodgett (Acharya et al., 

2006) ou encore la filtration sous vide (Wu et al., 2004). Toutes ces méthodes nécessitent un faible budget 

thermique (inférieur à 200°𝐶) et sont aisément transférables à grande échelle.  

Parmi ces techniques de dépôt, la filtration sous vide (Wu et al., 2004) est amplement utilisée dans la 

littérature car elle permet de produire des réseaux de nanostructures homogènes à faible coût et sur de 

grandes surfaces. Durant la filtration de la solution, les nanostructures sont piégées aléatoirement à la 

surface d’un filtre poreux. L’accumulation progressive des nanostructures sur la surface du filtre diminue 

la vitesse du débit dans ces zones induisant une augmentation du flux dans les zones démunies de 

nanostructures. Ces différentes vitesses de débit mises en jeu sont à l’origine du mécanisme d’auto-

assemblage et de l’homogénéité du nanonet. Une fois le nanonet formé après la filtration, ce dernier est 

transféré sur le substrat désiré soit par dissolution du filtre (Wu et al., 2004) soit par contact (Zhang et al., 

2006). Ce procédé peut être adapté pour une large variété de nanostructures telles que des NFs d’oxyde 

de zinc (Demes et al., 2017), de silicium (Mulazimoglu et al., 2013; Serre et al., 2014), de germanium (Aksoy 

et al., 2012) ou encore des nanotubes de carbone (CNTs) (Hu et al., 2004; Wu et al., 2004). Par ailleurs, la 

taille du nanonet est conditionnée uniquement par la taille du filtre utilisé et il peut donc être facilement 

agrandi. Enfin, les nanonets formés peuvent être transférés sur différents types de substrats (isolant, 

conducteur, transparent, rigide, flexible…) comme l’atteste la Figure I-14. 

 
Figure I-14 : Nanonets de nanotubes de carbone fabriqués par filtration sous vide puis transférés sur des 

substrats (a) en quartz, (b) en saphir et (c) en plastique. D’après (Wu et al., 2004). 

L’assemblage des nanostructures sous forme de nanonet est une étape critique pour contrôler les 

propriétés physico-chimiques qui en découlent. Ces propriétés sont discutées dans la partie ci-dessous 

pour des nanonets constitués de nanostructures métalliques et semi-conductrices. 

I.4.2.2. Les nanonets métalliques 

Les nanonets formés par des nanostructures métalliques ou par des CNTs métalliques peuvent être utilisés 

par exemple comme matériau conducteur transparent (Hu et al., 2010; Langley et al., 2013). Cet exemple 

d’application est une combinaison astucieuse du potentiel des nanonets qui tire profit des nanostructures 

conductrices et de leur assemblage en réseau. En effet, d’une part, les NFs métalliques comme l’argent ou 

les CNTs présentent une excellente conductivité électrique.  D’autre part, leur assemblage en réseau forme 
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des chemins de percolation qui permettent d’assurer la conduction électrique sur de larges surfaces. De 

plus, l’utilisation d’une faible densité permet aux nanonets d’être transparents sur une large gamme 

spectrale et notamment dans le visible comme l’atteste la Figure I-15(a). Il en résulte que les nanonets 

métalliques sont des candidats prometteurs pour la fabrication de matériaux flexibles, conducteurs et 

transparents. De fait, les performances électriques et optiques des nanonets à NFs d’argent ou à CNTs sont 

capables de rivaliser avec l’oxyde d’étain dopé indium (ITO), matériau actuellement utilisé pour la 

réalisation d’électrodes transparentes. Toutefois, l’ITO est un matériau coûteux, peu abondant et fragile, 

c’est pourquoi des recherches intensives sont menées aujourd’hui pour le remplacer afin de subvenir aux 

besoins grandissants de l’électronique flexible. Par exemple, de tels nanonets transparents et conducteurs 

peuvent être intégrés comme électrode au sein de diodes électroluminescentes organiques (OLED) 

(Aguirre et al., 2006). Un exemple d’OLED contenant une électrode en nanonet de CNTs est illustré en 

Figure I-15(b).  

 
Figure I-15 : (a) Transmittance optique des nanonets à NFs d’argent (Ag NWs), des CNTs, d’un polymère 

conducteur (PEDOT:PSS) et de deux matériaux inorganiques (l’ITO et l’oxyde de zinc dopé aluminium noté AZO) 
(Langley et al., 2013). (b) Schéma et image en coupe de microscopie électronique à balayage d’un dispositif OLED 

constitué d’une électrode en nanonet de CNTs (Aguirre et al., 2006).  

I.4.2.3. Les nanonets semi-conducteurs 

Parmi les nanonets à nanostructures semi-conductrices, les oxydes métalliques ont été étudiés dans la 

littérature. Des nanonets à NFs d’oxyde de zinc (ZnO) (Dalal et al., 2008; Sun and Sirringhaus, 2005; Unalan 

et al., 2009) ou à NFs d’oxyde d’étain alignés (SnO2) (Sun et al., 2010) ont été utilisés par exemple comme 

canal d’un transistor à effet de champ. Unalan et al (Unalan et al., 2009) ont montré que les transistors à 

nanonets de ZnO présentent de bonnes performances électriques avec des rapports On sur Off atteignant 

105 et des mobilités de l’ordre de 10 𝑐𝑚2𝑉−1𝑠−1. De plus, ces transistors offrent des mobilités 

supérieures à celles des dispositifs organiques tout en étant flexibles et transparents dans le domaine du 

visible. Sun et al (Sun et al., 2010) ont observé une amélioration de la mobilité des transistors formés de 

NFs alignés de SnO2 lorsque ces derniers sont mesurés sous vide ou sous éclairement. Cette sensibilité des 

transistors à leur environnement résulte d’un processus d’adsorption et de désorption de molécules 

présentes en surface des NFs. En effet, les ions OH− et O2
− apportés par l’humidité et le dioxygène de l’air 

créent une zone de déplétion dans les NFs lorsqu’ils sont adsorbés à leur surface. L’augmentation de la 

zone de déplétion empêche le passage des porteurs à travers les jonctions entre les NFs ce qui diminue le 

courant dans le transistor (Figure I-16(a)). Cette particularité rend les nanonets à NFs d’oxydes métalliques 

particulièrement intéressants pour des applications capteurs. Bai et al (Bai et al., 2014) ont, quant à eux, 
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fabriqué des détecteurs d’ultra-violet avec des nanonets de NFs de ZnO. D’après leur modèle, 

l’augmentation du courant sous éclairement est due d’une part à une diminution de la hauteur de la 

barrière de Schottky à l’interface du contact métallique et des NFs. D’autre part, cette augmentation tient 

compte aussi d’une diminution de la hauteur de barrière énergétique au niveau des jonctions NF-NF. Par 

ailleurs, Zhang et al (Zhang et al., 2004) ont reporté une amélioration notable de la sensibilité des NFs 

d’oxyde d’indium aux dioxydes d’azote lorsque des jonctions entre NFs sont présentes.  Nous pouvons en 

déduire, tout d’abord, que le courant est majoritairement gouverné par les jonctions entre NFs. De plus, 

ces dernières jouent un rôle primordial dans le fonctionnement des capteurs (gaz, chimique ou lumière) 

puisqu’elles améliorent leur sensibilité.  

 
Figure I-16 : Illustration schématique du transfert des électrons au niveau des jonctions entre NFs de SnO2 

alignés. Sous vide ou sous éclairement, la diminution de la quantité de molécules adsorbées diminue la zone de 
déplétion et facilite le passage des électrons au niveau des jonctions entre NFs (Sun et al., 2010). (b) 

Photodétecteur constitué entièrement de nanonets. La couche active est en NFs de germanium et les électrodes 
en NFs d’argent et CNTs  (Aksoy et al., 2012). 

Nous avons vu précédemment que les nanonets de CNTs entrent dans la catégorie métallique. Toutefois, 

ces nanonets peuvent aussi exprimer un caractère semi-conducteur puisqu’ils sont composés 

naturellement d’un mélange d’environ 2/3 de CNTs semi-conducteurs pour 1/3 de métalliques. Ainsi, en 

ajustant la densité de sorte à se trouver sous le seuil de percolation métallique, ces réseaux peuvent donc 

aussi être utilisés pour leur propriété semi-conductrice et ouvrent un champ d’applications conséquent. 

Par exemple, les nanonets de CNTs peuvent être intégrés sous forme de transistor à effet de champ 

flexible. Ainsi, Cao et al (Cao et al., 2008) ont démontré que ces transistors offrent de bonnes performances 

électriques avec une mobilité de 80 𝑐𝑚2𝑉−1𝑠−1 et une pente sous le seuil de 140 𝑚𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1. De 

nombreux groupes ont travaillé sur ces transistors à nanonets de CNTs dès le début des années 2000 (Hu 

et al., 2010). Bien que d’importants progrès aient été réalisés sur l’amélioration des transistors à nanonets 

de CNTs, la reproductibilité des dispositifs reste à ce jour un défi. Par ailleurs, les transistors à base de 

nanonets de CNTs ont aussi été utilisés pour la détection de molécules biologiques telle que le glucose, la 

dégradation enzymatique ou encore l’hybridation de l’ADN (Hu et al., 2010). Ce type de transistors a aussi 

été intégré comme détecteur de gaz (Hu et al., 2010).  

Enfin, des nanonets à base de NFs de germanium ont été étudiés dans la littérature bien que cela reste 

anecdotique. Ils ont été utilisés notamment comme couche active pour la photodétection (Aksoy et al., 

2012; Rabbani et al., 2016). Aksoy et al (Aksoy et al., 2012) ont démontré que les propriétés de différents 

nanonets peuvent être associées astucieusement de sorte à former un dispositif fonctionnel et ont 
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proposé un photodétecteur constitué uniquement de nanonets dans lequel la couche active est en NFs de 

germanium alors que les électrodes sont en CNTs et en NFs d’argent (Figure I-16(b)).  

Les nanonets de silicium, qui sont au cœur de ce travail, entrent aussi dans la catégorie des « nanonets 

semi-conducteurs » et sont abordés en détails dans la partie suivante. 

I.4.3. Les nanonets de silicium 

Comme pour le germanium, la littérature portant sur les nanonets de silicium reste peu abondante et ce, 

en dépit d’une croissance très bien maîtrisée des NFs et de l’excellente mobilité des porteurs des 

matériaux massifs (Jacoboni et al., 1977; Sze and Irvin, 1968). L’une des raisons plausibles du désintérêt 

pour ces nanonets est la formation d’un oxyde qui se forme autour des NFs dès lors qu’ils sont exposés à 

l’air. Cet oxyde natif est un isolant électrique et limite ainsi la conduction à travers les jonctions entre NFs 

et la fabrication de dispositifs à long canal (Heo et al., 2008). Pour remédier à cet inconvénient majeur, 

Heo et al (Heo et al., 2008) ont eu recours à des contacts métalliques intermédiaires dans le canal du 

transistor pour permettre au courant de circuler malgré des jonctions isolantes entre NFs de Si. Le groupe 

de Lieber (Whang et al., 2003) a également réalisé des dispositifs avec des réseaux de NFs de silicium. 

Cependant la longueur des NFs reste proche de la longueur du canal et par conséquent le courant peut 

circuler directement d’un contact à un autre sans emprunter des jonctions entre NFs. Les nanonets de Si 

ont enfin aussi été étudiés par le groupe d’Unalan pour des applications de photodétection (Mulazimoglu 

et al., 2013). D’après leurs observations, la lumière permet de diminuer la hauteur de barrière énergétique 

au niveau des jonctions entre NFs et donc autoriser le passage du courant dans les dispositifs. Toutefois, 

la longueur du canal reste comparable à celle des NFs. 

D’autres études sur les nanonets de Si ont été réalisées au sein du LMGP durant les précédents travaux de 

thèse de Pauline Serre (Serre, 2014). Elle a étudié les propriétés électriques de résistors constitués de 

réseaux de NFs de Si dégénérés (NFs fortement dopés). Elle a tout d’abord montré que lorsque les NFs 

sont désoxydés, les dispositifs peuvent être stabilisés électriquement dès lors qu’ils sont maintenus sous 

azote (Serre et al., 2015a). Ainsi, en l’absence de son oxyde natif, le courant peut circuler à travers le réseau 

en empruntant les jonctions entre NFs de Si. De plus, les dispositifs réalisés présentent une excellente 

reproductibilité électrique. En effet, en comparant des résistors constitués de nanonets (Figure I-17(a)) à 

des dispositifs à NF unique provenant de la même croissance (Figure I-17(b)), la gamme de fluctuation a 

pu être estimée et comparée. D’après la Figure I-17, la dispersion en courant mesuré sur un grand nombre 

de dispositifs est clairement plus faible pour les réseaux de NFs (18 %) que pour les NFs les constituant 

(64%) ce qui témoigne de l’effet de moyenne provenant du nanonet. Néanmoins, cette contrainte de 

stockage sous azote qui est nécessaire pour éviter l’oxydation des NFs compromet toute réalisation d’un 

dispositif fonctionnel à l’air. Pour remédier à ce problème majeur, Pauline Serre a également montré dans 

sa thèse que les propriétés électriques de ces dispositifs peuvent être stabilisées grâce à un traitement 

thermique approprié. En effet, ce recuit permet de fritter les jonctions entre les NFs1 empêchant ainsi 

                                                           
1 C. Ternon, P. Serre, J. M. Lebrun, V. Brouzet, M. Legallais, S. David, T. Luciani, C. Pascal, T. Baron, and J. M. Missiaen, 
“Low Temperature Processing to Form Oxidation Insensitive Electrical Contact at Silicon Nanowire/Nanowire 
Junctions,” Adv. Electron. Mater., vol. 1, no. 10, pp. 1–8, Oct. 2015. 
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toute réoxydation ultérieure sous air. Cela permet d’assurer le passage des porteurs à travers les jonctions 

et ainsi de stabiliser les propriétés électriques à l’air pour une durée probable de plusieurs années.  

 
Figure I-17 : Comparaison des caractéristiques électriques de résistors élaborés avec (a) des nanonets et (b) des 

NFs uniques provenant de la même croissance. La gamme de fluctuation a été obtenue à partir des 
caractéristiques extrémales déterminées sur 100 et 6 dispositifs pour (a) et (b) respectivement (Serre, 2014).  

Malgré leur potentiel évident, nous avons vu que les nanonets de Si ont été peu étudiés dans la littérature 

probablement en raison de leur oxydation rapide lorsqu’ils sont exposés à l’air. Grâce à l’optimisation des 

jonctions entre NFs par frittage, nous avons réussi à démontrer que ces jonctions peuvent être stabilisées 

sous air, maintenant ainsi la circulation du courant au travers du nanonet. Par conséquent, cette avancée 

majeure ouvre un champ d’applications conséquent pour les nanonets de Si. Nous allons désormais nous 

focaliser sur les biocapteurs à ADN qui suscitent aujourd’hui une grande effervescence et montrer en quoi 

les nanonets de Si peuvent être des candidats prometteurs pour cette application. 

I.5. Les biocapteurs à ADN 

I.5.1. Description de l’ADN 

L’Acide DésoxyriboNucléique, communément appelé ADN, constitue le patrimoine génétique de tout être 

vivant et le vecteur de l’hérédité. Sa structure particulière a été mise en évidence par Franklin, Watson et 

Crick en 1953 grâce à des analyses par diffraction des rayons X de fibres d’ADN. Leur découverte 

révolutionnaire, publiée dans un article de deux pages, a bouleversé le domaine de la biologie (Watson 

and Crick, 1953). Ils ont montré que l’ADN est une structure tridimensionnelle à deux chaines hélicoïdales 

enroulées chacune autour de l’autre autour du même axe (Figure I-18(a)). Elle est composée d’une 

succession d’unités de bases appelées nucléotides qui sont constituées chacune d’un désoxyribose (un 

sucre), d’un groupement phosphate et d’une base azotée. Il existe quatre bases azotées différentes : 

l’adénine (A), la thymine, (T), la cytosine (C) et la guanine (G). Les deux chaines sont liées entre elles par 

l’intermédiaire des ponts hydrogènes qui se forment entre les nucléotides. Le rapprochement entre ces 

deux brins n’est rendu possible que par la complémentarité des nucléotides. En effet, A ne peut se lier 

qu’avec T puisqu’ils forment entre eux deux liaisons hydrogènes alors que G et C en partagent trois (Figure 

I-18(b)). De ce fait, la séquence des nucléotides d’une chaine doit être parfaitement complémentaire à 

l’autre chaine pour qu’elles s’apparient entre elles. Par ailleurs, au niveau de sa morphologie, le diamètre 

de la double hélice est de 2 𝑛𝑚 et sa longueur dépend du nombre de nucléotides. Sachant que la distance 

entre deux nucléotides est de 0,34 𝑛𝑚 et le pas de l’hélice est de 3,4 𝑛𝑚, l’ADN contient ainsi 10 paires 
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de nucléotides par tour. De plus, il est intéressant de préciser que le groupement phosphate de chaque 

base porte une charge négative (Figure I-18(b)). La charge totale d’un brin d’ADN est donc le produit du 

nombre de nucléotides avec la charge élémentaire. C’est la présence de ces charges négatives que nous 

allons exploiter dans nos biocapteurs.  

 
Figure I-18 : (a) Représentation schématique en double hélice de deux chaines complémentaires d’ADN. (b) 

Formules chimiques développées des bases T et C  liées respectivement par des ponts hydrogènes avec les bases 
A et G. Pour (a) et (b), les liaisons hydrogènes sont mises en évidence en rouge (Serre, 2014). 

I.5.2. Principe de fonctionnement d’un capteur à ADN 

La détection d’une substance biologique (par exemple une protéine ou l’ADN) nécessite généralement 

deux éléments : 

 Un récepteur qui interagit spécifiquement avec la substance biologique à détecter. 

 Le transducteur qui convertit l’information qui provient du récepteur en une grandeur physique. 

Il va ainsi exploiter une propriété de la molécule biologique pour le traduire en un signal (optique, 

électrique…). 

Le principe de fonctionnement d’un capteur à ADN est de détecter l’hybridation d’un brin d’ADN nommé 

ADN cible. Cette hybridation survient lorsque les récepteurs du capteur, appelé ADN sonde, sont 

constitués du brin complémentaire de celui à détecter. On parle alors de concept de détection de type 

« clé-serrure » puisqu’en raison de la spécificité de l’ADN, la détection ne peut avoir lieu qu’avec son brin 

parfaitement complémentaire. Comme pour tout capteur, les biocapteurs à ADN doivent satisfaire de 

nombreuses spécifications dont les plus importantes sont listées ci-dessous : 

 La sensibilité du capteur est le rapport entre la variation du signal et la variation de la 

concentration de l’ADN cible. 

 La limite de détection, liée à la sensibilité, correspond à la concentration minimale d’ADN cible 

que le capteur est susceptible de détecter. 

 La sélectivité du capteur est définie comme l’aptitude du dispositif à distinguer la réponse 

provenant de l’ADN complémentaire de celle d’autres brins d’ADN non-complémentaires. 

 L’interférence définit la stabilité du capteur vis-à-vis d’autres espèces biologiques, molécules ou 

ions qui seraient susceptibles d’entraver sa réponse. Les matrices complexes comme le sang qui 
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est composé d’une importante quantité de composés chimiques (oxygène, sels, nutriments, 

protéines…) peuvent modifier le fonctionnement du capteur. 

 Le temps de réponse correspond au temps requis pour que le signal mesuré atteigne 90 % de sa 

valeur maximale après mise en contact avec l’ADN cible.  

 La dérive du capteur est définie comme l’évolution de la ligne de base du capteur en l’absence 

d’ADN cible. 

Le domaine des capteurs à ADN s’est considérablement développé dans les années 2000, notamment 

grâce au vaste projet de décryptage du génome humain (« Human Genome Project »). De plus, poussée 

par la feuille de route "More Than Moore", la demande croissante de capteurs miniatures, toujours plus 

performants et capables de donner une information en temps réel, continue d’alimenter activement la 

recherche dans ce domaine. Nous allons à présent nous concentrer sur les différentes techniques 

développées dans la littérature pour détecter l’hybridation de l’ADN. Quatre systèmes de transduction 

basés sur différents principes physico-chimiques sont généralement utilisés : les biocapteurs 

électrochimiques, mécaniques, optiques et à effet de champ. 

I.5.3. Les différents types de détection 

I.5.3.1. Avec ou sans marquage ? 

La détection de l’hybridation de l’ADN cible à partir des différentes méthodes qui seront décrites ci-

dessous peut ou non nécessiter un marquage de l’ADN. Les méthodes de détection avec marquage 

consistent à modifier l’espèce biologique avec un marqueur qui servira ensuite pour sa détection. Pour la 

détection de l’hybridation de l’ADN, le marquage est généralement réalisé sur l’ADN cible qui sera ensuite 

détecté après son hybridation ave l’ADN sonde. Différents types de marqueur peuvent être utilisés comme 

des fluorophores, des nanoparticules (d’or ou d’argent), des organométalliques comme le ferrocène ou 

encore des enzymes (Sassolas et al., 2008).  

A la différence des techniques avec marquage, les méthodes sans marquages sont très attractives 

puisqu’elles évitent une étape de préparation. Les méthodes de détection qui en découlent sont basées 

directement sur les propriétés physico-chimiques de l’ADN. 

Pour chacune des méthodes de détection présentées ci-dessous, il sera précisé si elles ont recours ou non 

à un marquage de l’ADN. 

I.5.3.2. Les biocapteurs électrochimiques 

D’une manière générale, un biocapteur électrochimique repose sur l’immobilisation du récepteur sur une 

électrode qui est sensible aux espèces libérées ou absorbées lors de la réaction chimique entre le 

récepteur et la biomolécule cible. Le premier biocapteur mis au point en 1962 était électrochimique et 

permettait de mesurer le glucose (Clark and Lyons, 1962). Un biocapteur électrochimique peut mesurer, 

par exemple, le courant qui traverse la cellule électrochimique (ampérométrie), la différence de potentiel 

entre une électrode de travail et de référence  (potentiométrie) ou encore l’impédance 

(impédancemétrie). Dans le cas de la détection de l’hybridation de l’ADN, les biocapteurs électrochimiques 

ont été amplement étudiés en raison de leur haute sensibilité, faible taille, faible coût de fabrication et 

leur compatibilité avec l’industrie de la microélectronique (Bakker and Telting-diaz, 2002). La détection 

électrochimique de l’hybridation de l’ADN peut être réalisée indirectement par marquage avec du 
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ferrocène, des nanoparticules ou des enzymes. A l’inverse, elle peut se faire directement grâce à 

l’électroactivité des nucléotides de l’ADN. Cette propriété de l’ADN a été reportée pour la première fois 

par Palecek (Paleček, 1960) qui a mis en évidence des réactions d’oxydo-réduction lors de l’hybridation de 

l’ADN. La détection électrochimique permet d’atteindre des seuils de détection jusqu’à environ 1 𝑓𝑀. Le 

manque de sélectivité de ces types de capteurs peut être un frein à leur utilisation. En effet, dans les 

matrices complexes, d’autres espèces électroactives peuvent altérer le fonctionnement du capteur en 

s’agglomérant au niveau de l’électrode. 

I.5.3.3. Les biocapteurs mécaniques 

Les avancées majeures dans le domaine de la micro et nanofabrication ont permis de fabriquer des 

dispositifs mécaniques à l’échelle nanométrique. Les biocapteurs mécaniques bénéficient ainsi des 

connaissances technologiques de l’industrie de la microélectronique. Cela permet la conception de 

nanosystèmes de plus en plus petits, reproductibles et surtout compatibles avec une production de masse 

à grande échelle. De plus, la miniaturisation continuelle des dispositifs améliore drastiquement la 

sensibilité de ces biocapteurs mécaniques car la masse minimum détectable est proportionnelle à la masse 

du dispositif (Arlett et al., 2011). Deux principaux types de biocapteurs mécaniques ont été étudiés dans 

la littérature pour la détection de l’hybridation de l’ADN : 

 Des microbalances à quartz : Ce type de biocapteur tire profit des propriétés de piézoélectricité 

du quartz. L’application d’un champ électrique extérieur déforme le cristal et le fait résonner à 

une fréquence d’oscillation donnée. La variation de masse qui survient lors de l’hybridation de 

l’ADN modifie cette fréquence d’oscillation et peut être ainsi détectée. Cette méthode de 

détection peut être réalisée sans marquage. L’ADN cible peut être marqué avec des nanoparticules 

afin de décupler sa masse et a fortiori amplifier le signal du biocapteur (Mao et al., 2006). Ces 

biocapteurs mécaniques peuvent atteindre un seuil de détection de l’ordre de 1 𝑓𝑀. 

 Des microcantilevers : Un tel biocapteur, illustré sur la Figure I-19, mesure les déformations 

mécaniques d’un cantilever lors l’hybridation de l’ADN cible (Fritz et al., 2000). Pour cela, l’ADN 

sonde est immobilisé sur le levier puis, lors de l’hybridation, la variation de masse apportée par 

l’ADN cible provoque une déflection (en mode statique) ou une modification de la fréquence de 

résonnance (en mode dynamique) du cantilever qui sont mesurées avec un laser. Ces 

nanosystèmes ne nécessitent pas de marquage. Cependant, ils sont relativement fragiles ce qui 

peut rendre difficile leur fonctionnalisation.  

 
Figure I-19 : (a) Représentation schématique et (b) image de microscopie électronique à balayage d’un 

microcantilever utilisé pour la biodétection (Fritz et al., 2000). 
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I.5.3.4. Les biocapteurs optiques 

Pour la détection de l’ADN, une large variété de biocapteurs optiques a été développée dans la littérature 

(Sassolas et al., 2008). Un bref descriptif du principe de fonctionnement des principaux différents 

biocapteurs est présenté ci-dessous : 

 La fluorescence consiste à détecter optiquement un fluorophore préalablement fixé sur les brins 

d’ADN cible. Ce fluorophore est excité par l’intermédiaire d’une source lumineuse à une longueur 

d’onde donnée. Lors de son retour à l’état fondamental, ce dernier réémet un signal de 

fluorescence à une longueur d’onde plus élevée qui est détecté par un microscope optique. Ces 

biocapteurs peuvent être extrêmement sensibles puisque le seuil de détection de l’ADN peut 

atteindre 10 𝑎𝑀. 

 La résonance des plasmons de surface (SPR) repose sur la mesure des changements d’indice de 

réfraction à l’interface entre un prisme métallisé et une solution. L’ADN sonde est immobilisé à la 

surface du prisme puis lors de l’hybridation de l’ADN cible, la présence des biomolécules modifie 

localement l’indice de réfraction. Cette technique permet de détecter l’ADN à des seuils de l’ordre 

de 1 𝑓𝑀 et ne nécessite aucun marquage. 

La détection optique de l’ADN a été largement publiée dans la littérature et ces techniques ne sont pas les 

seules à avoir été étudiées. Citons aussi la détection par interférométrie, colorimétrique, la 

chimiluminescence ou encore la spectroscopie Raman de surface exaltée.  

I.5.3.5. Les biocapteurs à effet de champ 

Ces biocapteurs reposent sur l’effet de champ décrit précédemment pour les transistors MOSFETs (partie 

I.1.2.3 de la page 10). L’adsorption d’espèces chargées à la surface du canal du transistor modifie la charge 

de surface ce qui influe sur la densité de porteurs libres au sein du canal. Par exemple, l’adsorption de 

charges négatives en surface d’un canal dopé N repousse les électrons de la surface tandis que, pour un 

type P, les trous sont attirés à la surface. Comme énoncé précédemment, un tel biocapteur à effet de 

champ présente généralement une configuration de grille en face arrière comme l’illustre la Figure I-20(a). 

Après avoir immobilisé un premier brin d’ADN (ADN sonde) à la surface du canal, la caractéristique de 

transfert du transistor est mesurée. Lors de l’hybridation avec le second brin complémentaire (ADN cible), 

la caractéristique de transfert du transistor se retrouve décalée vers des tensions de grille positives pour 

contrebalancer les charges négatives apportées par l’ADN (Figure I-20(b)). Ainsi, la détection de 

l’hybridation de l’ADN peut être réalisée soit par la mesure du décalage de la tension de seuil soit par 

mesure de la variation du courant de drain du transistor. 

Cette méthode de détection ne nécessite aucun marqueur sur l’ADN puisqu’elle repose sur la charge 

naturellement portée par chaque nucléotide. De plus, cette technique offre une bonne sensibilité et 

sélectivité car le capteur ne répond qu’en présence de l’ADN cible hybridé à la surface du canal. Enfin, elle 

bénéficie des progrès conséquents réalisés dans le domaine de la microélectronique et permet la 

réalisation de capteurs reproductibles à grande échelle. Toutefois, une attention particulière doit être 

portée aux autres espèces chargées (ions ou autres molécules biologiques) présentes simultanément dans 

l’analyte car elles sont susceptibles de perturber le signal provenant de l’ADN. Ce type de détection a été 

introduit pour la première fois par Bergveld en 1972 qui a démontré que le courant du transistor est 

modulé en présence d’ions à la surface de l’oxyde de grille (Bergveld, 1972). En 1997, la détection 
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d’espèces chargées par effet de champ a été étendue à l’ADN par Souteyrand et al (Souteyrand et al., 

1997). 

 
Figure I-20 : Principe de fonctionnement d’un biocapteur à effet de champ pour la détection de l’hybridation de 

l’ADN. (a) Schéma d’un biocapteur typique avec une grille en face arrière. (b) Caractéristiques de transfert avant 
puis après hybridation de l’ADN cible complémentaire. 

Nous allons à présent nous intéresser aux nanofils de silicium pour la bio-détection par effet de champ. 

I.5.4. Intérêt des nanofils de silicium pour la bio-détection par effet de champ 

Depuis les années 2000, les biocapteurs à effet de champ composés de nanofils de silicium ont attiré 

l’intérêt des chercheurs. En raison de leur diamètre comparable avec de nombreuses macromolécules 

biologiques, ces nanostructures offrent la possibilité de développer des transducteurs à l’échelle 

moléculaire qui sont un lien direct avec le monde biologique. De plus, comme nous l’avons vu 

précédemment, les NFs de Si présentent un rapport surface sur volume très important pour lequel la 

proportion d’atomes en surface est similaire à celui dans le volume. Ces nanostructures sont ainsi 

dominées par les effets de surface les rendant ultra-sensibles à leur environnement électrique extérieur. 

Prenons l’exemple illustré en Figure I-21(a) d’un NF de Si dopé P sur lequel de l’ADN (chargé négativement) 

est immobilisé. Lorsque ces espèces chargées interagissent avec la surface du NF, les porteurs majoritaires, 

constitués par les trous, sont attirés à la surface du NF. Pour un NF avec un diamètre à l’échelle 

nanométrique, l’ensemble de son volume peut être affecté par cette perturbation électrostatique 

améliorant ainsi la sensibilité (Gao et al., 2010). Cette particularité est un avantage majeur par rapport aux 

films minces dans lesquels l’interaction se déroule uniquement à sa surface (Figure I-21(b)).  

A noter que, dans le cas d’un semi-conducteur de type N, les électrons sont eux repoussés de la surface 

vers le cœur du NF créant cette fois-ci une zone de désertion. Enfin, l’oxyde natif (SiO2) qui recouvre 

naturellement les NFs de Si peut être fonctionnalisé aisément avec des molécules biologiques (Noor and 

Krull, 2014). Cette caractéristique favorise alors l’immobilisation des récepteurs qui est indispensable pour 

la réalisation d’un biocapteur.  
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Figure I-21 : Comparaison de l’effet électrostatique de l’ADN (chargé négativement) sur un (a) NF et (b) une 

couche mince de silicium dopé P. 

Une année après la réalisation du premier transistor à NF de Si, le groupe de Lieber présenta en 2001 leurs 

premiers résultats de détection d’espèces chargées par effet de champ avec des NFs de Si (Cui et al., 

2001b). Après avoir fonctionnalisé les NFs, les transistors à effet de champ élaborés présentaient une 

sensibilité aux variations de pH suite à des phénomènes de protonation et dé-protonation. De plus, 

l’immobilisation de récepteurs biologiques leur a permis de détecter en temps réel, rapidement et surtout 

sans marqueur des protéines chargées jusqu’à des concentrations de l’ordre de 1 𝑝𝑀. Toutes ces 

perturbations électrostatiques de la surface des NFs impliquent une modification de la répartition des 

porteurs mobiles au sein des NFs ce qui engendre des variations du courant dans le transistor. En 2004, le 

même groupe (Hahm and Lieber, 2004) présenta le premier capteur à ADN par effet de champ à base de 

NF de Si (Figure I-22(a)). Grâce à la charge négative portée par le groupement phosphate de chaque 

nucléotide, ils sont parvenus à détecter sélectivement l’ADN sans marqueur avec une limite de 10 𝑓𝑀. 

Cette avancée majeure reçut immédiatement un véritable succès.  

De nombreux groupes ont travaillé sur l’amélioration du seuil de détection de l’hybridation de l’ADN 

comme l’illustre la Figure I-22(b). Cette liste non-exhaustive montre une diminution du seuil de détection 

de l’ordre d’une décade tous les deux ans entre 2004 et 2013. Même si les variations dans les méthodes 

d’élaboration des biocapteurs ne permettent pas une comparaison directe d’un groupe à l’autre, cette 

Figure I-22(b) témoigne de l’attractivité que suscitent les biocapteurs à NFs de Si. Un constat intéressant 

nécessite d’être apporté sur le choix de la technique d’élaboration des NFs de Si. Malgré un premier 

biocapteur à ADN fabriqué avec une approche ascendante (Hahm and Lieber, 2004), il semblerait que 

l’approche descendante soit favorisée dans la littérature probablement en raison d’une production 

possible à grande échelle compatible avec l’industrie de la microélectronique (partie I.3.5, page 23). 

Substrat 

(a) (b) 
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Figure I-22 : (a) Détection en temps réel de l’hybridation de l’ADN par mesure du courant d’un transistor à effet 
de champ à base d’un NF de Si (Hahm and Lieber, 2004). La flèche marque le point de départ de l’injection de 
60 𝑓𝑀 d’ADN complémentaire. L’insert représente une image de microscopie à balayage du biocapteur. (b) 

Limite de détection de l’hybridation de l’ADN par effet de champ à l’aide de biocapteurs à NFs de Si d’après 11 
références (Bunimovich et al., 2006; Chu et al., 2013; Gao et al., 2013, 2012, 2011, 2007; Hahm and Lieber, 2004; 

Li et al., 2005, 2004; Wenga et al., 2013; Zhang et al., 2009, 2008). 

L’amélioration du seuil de détection est le fruit de nombreuses recherches menées dans la littérature pour 

améliorer en amont la sensibilité des transistors à NFs de Si. Ces améliorations, énoncées sur la Figure I-

23 (Noor and Krull, 2014; Shen et al., 2014), reposent aussi bien sur les propriétés intrinsèques des NFs 

que sur la qualité du contrôle électrostatique du transistor. 

 
Figure I-23 : Stratégies rencontrées pour améliorer les performances des FETs à NFs de Si pour la biodétection. 

Les paramètres qui sont dirigés vers le bas doivent être diminués tandis que ceux dirigés vers le haut doivent être 
augmentés pour améliorer les performances de la détection. Cette liste non-exhaustive a été réalisée à partir de 9 
références (Elfström et al., 2007; Gao et al., 2012; Kim et al., 2007; Li et al., 2011, 2005; Pregl et al., 2013; Reddy 

et al., 2011; Shen et al., 2014; Sun et al., 2016). 

Tout d’abord, nous allons nous intéresser aux paramètres qui sont propres aux NFs à savoir le diamètre, 

la longueur, le dopage et le nombre de NFs (paramètres indiqués en orange sur la Figure I-23). Plusieurs 

groupes (Elfström et al., 2007; Gao et al., 2010; Li et al., 2011, 2005) ont étudié l’influence du diamètre 

des NFs de Si sur la sensibilité des biocapteurs. Toutes les analyses convergent vers le même résultat. La 

réduction du diamètre du NF engendre une augmentation du rapport surface sur volume le rendant ainsi 

plus sensible à son environnement électrique extérieur. Le dopage doit être aussi ajusté minutieusement 

selon le diamètre des NFs. En effet, la meilleure sensibilité est attendue lorsque les porteurs mobiles du 
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canal sont affectés sur l’ensemble du volume du NF par les charges apportées par l’ADN (Gao et al., 2010). 

Pour cela, un faible dopage est nécessaire car moins de porteurs sont disponibles pour pouvoir écranter 

les charges apportées par l’ADN. Par conséquent, ils vont devoir parcourir une distance plus importante 

dans le NF pour assurer l’électroneutralité. Par ailleurs, une étude menée sur la détection d’un antigène a 

montré que l’augmentation de la longueur des NFs améliore la sensibilité des capteurs en raison d’une 

augmentation de la résistance du canal (Kim et al., 2007). Le nombre optimal de NFs, configurés en 

parallèle, résulte quant à lui d’un compromis entre sensibilité, reproductibilité et stabilité. Un nombre 

important de NFs en parallèle permet logiquement d’augmenter le courant dans le dispositif (Pregl et al., 

2013) et donc d’améliorer le rapport signal sur bruit de la biodétection. Selon Shen et al (Shen et al., 2014), 

l’utilisation de plusieurs NFs offrent une meilleure stabilité et reproductibilité puisque les dispositifs sont 

moins sensibles à des fluctuations de dopage, propriétés communes aux nanonets. Néanmoins, Li et al (Li 

et al., 2011) ont observé une diminution de la sensibilité lorsque le nombre de NFs pontant la source et le 

drain augmente. Selon leurs travaux, les espèces biologiques se retrouvent réparties sur plusieurs NFs au 

lieu d’un seul ce qui se traduit par une variation plus faible de courant dans le biocapteur. 

Par ailleurs, les NFs de Si sont souvent encapsulés dans une couche protectrice dite de passivation qui doit 

être choisie et réalisée de façon judicieuse. En effet, d’une part, cette couche passivante doit être 

compatible avec le procédé d’immobilisation du récepteur (ADN sonde). D’autre part, elle doit être stable 

chimiquement vis-à-vis d’éventuels ions, molécules, autres espèces biologiques présents dans l’analyte. 

Le dioxyde de silicium est traditionnellement utilisé puisqu’il peut être formé facilement grâce au silicium 

provenant du NF. Néanmoins, ce dernier présente une permittivité relativement faible (휀𝑟 = 3,9) et peut 

engendrer des courants de fuites à travers la couche en raison d’une incorporation des ions (Noor and 

Krull, 2014). Son remplacement par un matériau avec une haute permittivité diélectrique telle que 

l’alumine (Al2O3, 휀𝑟 = 9 ) ou l’oxyde d’hafnium (HfO2, 휀𝑟 = 25 )  (Robertson, 2004) permet de réduire ces 

courants de fuite tout en conservant la sensibilité des NFs (Reddy et al., 2011). De plus, nous avons 

mentionné sur la Figure I-23 que la pente sous le seuil du transistor (𝑆𝑆) joue aussi un rôle important sur 

la sensibilité des NFs. Sun et al (Sun et al., 2016) ont récemment montré que la sensibilité des 

nanostructures au pH (nanorubans et nanofils) augmente considérablement lorsque 𝑆𝑆 diminue. Comme 

nous l’avons vu précédemment (partie I.1.2.3 de la page 10), ce paramètre dépend de la qualité de 

l’interface entre le silicium et le diélectrique et peut donc être optimisé lors du dépôt de la couche de 

passivation. Enfin, il est intéressant de préciser que le mode de fonctionnement du transistor peut aussi 

contribuer à améliorer considérablement la sensibilité. Gao et al ont proposé une méthode originale de 

détection d’un antigène en opérant dans le régime sous le seuil du transistor (Gao et al., 2010). En effet, 

dans ce régime de fonctionnement, de faibles variations de charges en surface des NFs engendrent des 

variations exponentielles du courant. Il en résulte alors une amélioration par trois ordres de grandeur de 

la limite de détection. 

Suite à cet état de l’art réalisé sur les différentes méthodes de détection de l’hybridation de l’ADN, un 

bilan comparatif de ces diverses techniques est présenté dans la partie suivante. 
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I.5.5. Bilan comparatif de la détection de l’hybridation de l’ADN 

Afin d’établir un bilan sur ces diverses techniques, la Figure I-24 présente les seuils de détection observés 

dans la littérature en fonction de la méthode de détection : 

 
Figure I-24 : Limite de détection de l’hybridation de l’ADN en fonction de différentes méthodes. Les acronymes 

QCM et SPR font références à la détection par microbalance à quartz et résonance de plasmons de surface, 
respectivement. D’après (Sassolas et al., 2008) et les références de la Figure I-22(b). 

Parmi les différentes méthodes résumées sur la Figure I-24, la détection de l’hybridation de l’ADN par 

fluorescence est couramment utilisée pour sa haute sensibilité. Néanmoins, le marquage de l’ADN et la 

technique de détection (laser, photodiode, filtre) engendrent des surcoûts et augmentent 

considérablement la durée d’analyse. De plus, cette méthode n’est pas adaptée pour une miniaturisation 

des biocapteurs. Partant de ce constat, les recherches actives menées dans ce domaine se sont tournées 

vers d’autres méthodes de détection incluant notamment les nanostructures. Du premier transistor à effet 

de champ en 2000 au premier biocapteur à ADN en 2004, les NFs de Si sont devenus en une quinzaine 

d’années des candidats prometteurs pour relever le défi de la détection de l’ADN sans marquage et en 

temps réel. En effet, ces biocapteurs combinent haute sensibilité (Figure I-24), portabilité, sélectivité et 

compatibilité avec l’industrie de la microélectronique. A l’heure actuelle, ces dispositifs restent 

difficilement industrialisables et souffrent d’un manque considérable de reproductibilité. Cependant, pour 

les raisons énoncées précédemment, l’utilisation des nanonets en remplacement des NFs, seuls ou en 

parallèle, pourrait palier à ces défaillances. 

I.5.6. L’utilisation des nanonets comme transducteur pour la détection par 

effet de champ de l’ADN 

Un biocapteur à effet de champ constitué d’un nanonet repose sur le même principe de fonctionnement 

qu’un dispositif à NF à la différence que, pour le nanonet, le canal du transistor est formé d’un réseau 

enchevêtré de NFs. Une représentation schématique d’un biocapteur à nanonet est illustrée en Figure I-

25. Au regard des différentes stratégies d’améliorations de la détection avec des NFs énoncées 

précédemment (Figure I-23), il est possible de positionner les biocapteurs à nanonet sur la base de ces 

tendances. Les nanonets bénéficient de la flexibilité de l’approche ascendante pour leur élaboration. Par 

conséquent, le diamètre, le dopage et la longueur des dispositifs (en remplacement de la longueur des 

NFs) peuvent être ajustés. De plus, la densité de NFs, par analogie au nombre de NFs, peut aussi être 

ajustée et optimisée selon les spécifications visées notamment la quantité de courant. Comme pour les 
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dispositifs à NFs, les nanonets peuvent être passivés avec les matériaux souhaités pour améliorer la 

stabilité des dispositifs ainsi que la pente sous le seuil. Par anticipation, les nanonets peuvent alors 

satisfaire à tous ces paramètres tout en offrant d’autres avantages importants tels que la reproductibilité, 

la tolérance à la faute et la facilité d’intégration. Il est important de souligner que la présence des jonctions 

entre NFs, autre caractéristique essentielle des nanonets, pourrait également améliorer la sensibilité des 

biocapteurs. En effet, nous avons vu précédemment (partie I.4.2.3, page 28) que des auteurs ont su tirer 

profit de ces jonctions pour améliorer la sensibilité de capteurs à gaz (Zhang et al., 2004). 

 
Figure I-25 : Représentation schématique d’un biocapteur FET à ADN pour lequel le canal du transistor est formé 
d’un nanonet. La configuration représentée tient compte d’une grille en face arrière. Un chemin de percolation 

est mis en évidence en rouge. 

En pratique, ce type de dispositif a déjà été utilisé pour la détection de l’hybridation de l’ADN grâce à un 

canal formé d’un nanonet de CNTs. Star et al (Star et al., 2006) sont parvenus à détecter sélectivement 

l’immobilisation ainsi que l’hybridation de l’ADN jusqu’à des concentrations de l’ordre du picomolaire. 

Dong et al (Dong et al., 2008) ont proposé une amélioration de la sensibilité  grâce à l’utilisation de 

nanoparticules d’or. Toutefois, comme nous l’avons vu précédemment pour les nanonets de CNTs, la 

reproductibilité d’un dispositif à un autre reste à l’heure actuelle un challenge. A ce jour et à notre 

connaissance, aucune étude n’a été réalisée sur la détection de l’hybridation de l’ADN par effet de champ 

avec un nanonet de silicium malgré leur potentiel. Toutefois, des études préliminaires ont été menées au 

sein du LMGP afin de mettre au point un protocole d’immobilisation et de détection par fluorescence de 

l’hybridation de l’ADN sur des nanonets. Au cours de ses travaux de thèse, Pauline Serre (Serre, 2014; 

Serre et al., 2015b, 2013) a présenté la fabrication de biocapteurs à ADN par fluorescence à base de 

nanonets de silicium. L’utilisation de nanonets de silicium a permis de détecter sélectivement et surtout 

d’exacerber le signal de fluorescence provenant de l’ADN cible marqué, avec une limite de détection de 

l’ordre du nanomolaire. Cette méthode de détection a aussi été étendue aux nanonets de ZnO durant les 

travaux de thèse de Thomas Demes (Demes, 2017). Toutes ces études ont servi de bases solides pour 

mettre au point, au cours de cette thèse, des biocapteurs à ADN par effet de champ avec des nanonets de 

silicium. 

I.6. Conclusions du chapitre 

I.6.1. Bilan sur l’état de l’art 

Au regard de cet état de l’art, nous avons vu que les nanofils de silicium sont des candidats prometteurs 

pour satisfaire les demandes accrues de nouvelles fonctionnalités poussées par la nouvelle feuille de route 
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"More Than Moore". Depuis les premières études concernant leur élaboration dans les années 2000, les 

NFs de silicium ont été rapidement intégrés sous forme de transistors à effet de champ. Au-delà de leurs 

performances excellentes en tant que transistor, les NFs de Si se sont peu à peu imposés pour la réalisation 

de biocapteurs à effet de champ pour la détection de l’ADN. En une quinzaine d’années seulement, les 

recherches actives dans ce domaine ont montré que ces dispositifs offrent des performances comparables 

aux détecteurs à ADN actuels. Combinant haute sensibilité, sélectivité, détection en temps réel et surtout 

sans marquage, ces dispositifs regroupent, en théorie, toutes les caractéristiques requises pour le 

diagnostic médical. Cependant, malgré de nombreuses méthodes de fabrication mises au point à partir 

des approches ascendante et descendante, le transfert technologique de ces biocapteurs à NF de Si reste 

un frein majeur à leur développement à l’échelle industrielle. De tels dispositifs souffrent notamment d’un 

manque de reproductibilité conséquent. C’est dans ce contexte que les nanonets de silicium prennent tout 

leur sens. En effet, nous avons vu que ce réseau de nanostructures, constitués d’un nombre important de 

NFs, permet de bénéficier du potentiel intrinsèque de chaque nanostructure tout en offrant de nouvelles 

caractéristiques telles que la reproductibilité, la tolérance à la faute et la compatibilité avec une intégration 

à grande échelle. C’est pourquoi les nanonets de silicium apparaissent comme une alternative innovante 

et prometteuse pour la réalisation de biocapteur par effet de champ à ADN. 

I.6.2. Les biocapteurs à effet de champ à base de nanonets de silicium : un 

challenge 

Comme nous l’avons vu au cours de ce chapitre, l’intégration des nanonets de silicium sous forme de 

transistor à effet de champ n’a été que très peu étudiée dans la littérature contrairement aux dispositifs à 

NF qui ont déjà prouvé leur potentiel depuis plus de 15 ans. Par conséquent, bien que nous disposions 

d’une bibliographie riche sur les NFs de Si, ce travail de thèse exploratoire nécessite une optimisation de 

chacune des étapes du processus d’intégration sous forme de transistors. En effet, l’utilisation d’une 

grande quantité de nanostructures à l’échelle nanométrique s’accompagne de nombreux défis 

technologiques pour la réalisation de dispositifs fonctionnels. Par ailleurs, l’utilisation de ces transistors à 

nanonets de silicium comme biocapteur à ADN reste encore à démontrer puisque, à ce jour et à notre 

connaissance, aucune étude n’a été publiée sur ce sujet. 

I.6.3. Perspective d’intégration sur un circuit intégré : le projet européen 

Nanonets2Sense 

Ce travail de thèse s’inscrit dans un projet RIA Européen de recherche et d’innovation financé par le cadre 

Horizon EU H2020. Ce projet, sous l’accord de subvention N°688329, est intitulé Nanonets2Sense2 et a 

débuté en Février 2016 pour une durée de trois ans. Il a pour objectif de développer une nouvelle approche 

d’intégration 3D de capteurs sans marquage pour le domaine biomédical. Il est divisé en deux axes majeurs 

qui reposent chacun sur l’utilisation de nanonets. L’un consiste à fabriquer des capteurs d’acétone à partir 

de nanonets d’oxyde zinc tandis que le second concerne la détection de l’ADN par effet de champ avec 

des nanonets de silicium. L’objectif est d’utiliser le fait que les nanonets sont faciles à manipuler et à 

transférer sur un substrat quelconque pour intégrer le capteur directement sur un substrat CMOS 

contenant déjà le circuit de lecture, dans une logique d’intégration 3D sur la puce (Figure I-26). Par 

conséquent, le procédé d’intégration, qui sera présenté dans cette thèse, doit être compatible avec des 

                                                           
2 www.nanonets2sense.eu 
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techniques standard de la microélectronique afin qu’il puisse être transféré en fin de projet à l’échelle 

« semi-industrielle » sur des substrats de 100 𝑚𝑚 de diamètre. De plus, il ne doit pas excéder le budget 

thermique allouable pour ce type de circuit qui est d’environ 400°𝐶.  

 
Figure I-26 : Concept technologique du projet Européen Nanonets2Sense. Représentation schématique de 

l’intégration 3D d’un nanonet sous forme de biocapteur à effet de champ. 

Ce projet pluridisciplinaire résulte d’une étroite collaboration entre des partenaires européens aussi bien 

académiques qu’industriels qui sont indiqués ci-dessous : 

 L’institut Européen Sinano (Silicon-based Nanostrucures and Nanodevices), Grenoble, France. 

 La FMNT avec les laboratoires de recherche l’IMEP-LaHC (coordinateur), le LMGP et le LTM, 

Grenoble, France. 

 L’Institut Royal de Technologie (KTH) qui est une université multidisciplinaire basée à Stockholm 

(Suède) et dont les activités de recherche sont très variées (transport, science de la vie, énergie, 

matériau, etc…). 

 L’entreprise AMS AG (Austria Mikro Systeme) qui est un fondeur de circuits intégrés, 

particulièrement engagé dans le domaine des capteurs. Elle est basée à Unterpremstätten 

(Autriche).  

 L’entreprise AMS UK (anciennement Cambridge CMOS Sensors), basée à Cambridge (Royaume-

Uni), qui est spécialisée dans le développement de capteurs de gaz sur microplaque chauffante. 

I.6.4. Objectifs de la thèse 

Ce travail de thèse a pour objectifs de démontrer, dans un premier temps, la possibilité d’intégrer les 

nanonets de silicium comme canal de transistor à effet de champ par des techniques standard de la 

microélectronique. Dans un second temps, le but est de développer avec ces transistors des biocapteurs 

capables de détecter, par effet de champ, l’hybridation de l’ADN. Les principales étapes de ce travail de 

thèse sont illustrées sur la Figure I-27. 

La première étape de cette thèse (étapes 1-3 de la Figure I-27) décrite dans le chapitre II, a consisté au 

développement d’une filière d’intégration des nanonets de silicium sous forme de transistor à effet de 

champ à partir des techniques standard de la microélectronique tout en respectant un budget thermique 

maximal de 400°𝐶. Pour cela, nous avons opté pour une synthèse des NFs par croissance VLS réalisée au 

LTM (étape 1 de la Figure I-27) car elle permet de produire des NFs avec des faibles diamètres et des 

grandes longueurs qui sont des caractéristiques essentielles pour améliorer la sensibilité des capteurs. 

Ensuite, pour l’assemblage des NFs en nanonet (2), nous avons décidé de nous orienter vers la méthode 

de filtration sous vide qui permet de fabriquer des réseaux homogènes sur de larges surfaces et à bas coût. 

Cette technique a été développée au sein du LMGP pour réaliser des nanonets de silicium (Serre, 2014). 
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Enfin, l’intégration sous forme de transistor (3) a nécessité la mise au point d’une filière comportant de 

nombreuses étapes successives réalisées à l’IMEP-LaHC et à la PTA (Plateforme Technologique Amont) 

telles que des gravures (sèches ou humides), des recuits, des photolithographies et des dépôts de contacts 

électriques. Des études approfondies de l’impact de chacune de ces étapes technologiques sur les 

nanonets ont été réalisées par des caractérisations microstructurales, chimiques et électriques afin 

d’optimiser la technologie de fabrication. Une analyse préliminaire de la sensibilité électrique des 

transistors suite aux divers traitements subis lors du procédé a aussi été discutée en détails. 

Afin de comprendre au mieux les phénomènes physiques régissant les transistors à nanonet, un préambule 

nécessaire est la compréhension du comportement électrique d’un système percolant. Ainsi, le second 

axe de cette thèse, présenté au chapitre III, consiste en une étude approfondie de ces transistors 

constitués de réseaux de nanostructures percolants par des simulations Monte-Carlo et par des mesures 

expérimentales. Pour l’étude expérimentale, les différents paramètres caractéristiques des transistors 

comme le rapport du courant à l’état On sur Off, la tension de seuil et la pente sous le seuil ont été extraits 

et analysés pour différentes densités de nanonets et longueurs de dispositifs. Une attention particulière a 

été portée à l’impact de la passivation des nanonets sur les performances électriques des transistors car, 

comme nous l’avons vu dans l’étude bibliographique, une telle couche peut améliorer la stabilité et 

sensibilité des biocapteurs. Nous nous attacherons également à comparer les performances des dispositifs 

fabriqués avec celles des transistors à NF de silicium. Pour l’étude par simulation, le seuil de percolation a 

été estimé pour les nanonets de silicium fabriqués et la percolation a été étudiée en détails en fonction de 

la densité des NFs et longueur des dispositifs. 

Enfin, le dernier axe de ce travail de thèse (étape 4 et 5 de la Figure I-27), présenté dans le chapitre IV, a 

été consacré à la biofonctionnalisation des transistors à nanonets de Si puis à l’étude de la détection de 

l’hybridation de l’ADN par effet de champ. A des fins de comparaisons, ces deux dernières étapes ont aussi 

été menées sur des transistors à nanofils et nanorubans de silicium qui ont été fabriqués par une approche 

descendante par le laboratoire KTH. L’étude de la bio-détection avec ces dispositifs permettra de comparer 

ceux réalisés au cours de ce travail de thèse. 

 
Figure I-27 : Représentation schématique des principales étapes de ce travail de thèse. 
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L’objectif de ce chapitre est de décrire la filière d’intégration des nanonets en transistors à effet de champ 

à partir de techniques standard de la microélectronique. En effet, il est aujourd’hui évident que les nanofils 

de silicium sont des candidats potentiels pour satisfaire les demandes de nouvelles fonctionnalités 

motivées par la loi "More Than Moore". Cependant, les techniques actuelles d’intégration des nanofils 

sont difficilement industrialisables. Le développement de nouvelles méthodes d’élaboration de transistors 

à base de nanofils de silicium est donc primordial pour envisager une fabrication à l’échelle industrielle de 

dispositifs fonctionnels à partir de telles nanostructures. De par leur morphologie, les nanonets sont des 

objets macroscopiques faciles à manipuler, tout en autorisant l’accès aux propriétés des constituants 

nanoscopiques. De plus, afin d’autoriser une intégration sur le back-end d’un circuit de lecture, la 

contrainte d’un budget thermique inférieur à 400°𝐶 sera respectée. 

Dans ce chapitre, nous présentons tout d’abord les méthodes de croissance des nanofils de silicium et 

d’assemblage sous forme de réseaux aléatoires et homogènes. Nous décrivons ensuite la filière 

d’intégration des nanonets de silicium sous forme de transistors à effet de champ et présentons leurs 

caractéristiques typiques. Enfin dans une dernière partie, nous nous attarderons sur quelques aspects 

importants du procédé d’intégration tels que la siliciuration et la sensibilité des dispositifs aux traitements 

subis. 

II.1. Croissance des nanofils de silicium 

II.1.1. Principe de fonctionnement du procédé Vapeur-Liquide-Solide 

Au cours de ces travaux de thèse, les nanofils de silicium (NFs de Si) ont été réalisés par le procédé Vapeur-

Liquide-Solide (VLS) introduit en 1964 par Wagner et Ellis (Wagner and Ellis, 1964).  Depuis la fin des 

années 90 (Morales and Lieber, 1998; Schmidt et al., 2009), cette approche ascendante (« bottom-up ») 

est une technique couramment utilisée afin de produire des nanofils de haute qualité cristalline dont le 

diamètre, la longueur et le dopage peuvent être contrôlés durant la croissance (Cui et al., 2001a). Le 

principe de croissance des NFs de Si par VLS décrit sur la Figure II-1(a) est un procédé en trois étapes. 

Comme son nom l’indique, le silicium évolue de la phase vapeur à une phase liquide sous forme de goutte 

pour ensuite se solidifier par précipitation à la base de la goutte à l’interface avec le substrat. Une relation 

d’épitaxie existe alors entre le nanofil et le substrat. 

 
Figure II-1 : (a) Mécanisme de croissance de nanofils de silicium à partir d’un catalyseur d’or et (b) diagramme de 

phase binaire du couple or-silicium (Lu and Lieber, 2006). La flèche indique le processus d’enrichissement de la 
goutte en silicium. 
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Pour ce type de croissance, un catalyseur métallique est porté au-dessus de sa température eutectique en 

présence d’un précurseur de silicium gazeux tel que le silane (SiH4). L’or est couramment employé pour la 

croissance de NFs de Si en raison de sa faible température eutectique avec le silicium de seulement 363°𝐶 

(Figure II-1(b)). Une goutte contenant un alliage métal/silicium se forme alors et s’enrichit 

progressivement en silicium du fait de l’apport continu de SiH4. Une fois la saturation atteinte, le silicium 

cristallise à l’interface entre la goutte et le substrat. Ce mécanisme illustré par la flèche sur la Figure II-1(b) 

se poursuit tout au long de la croissance et permet ainsi la synthèse d’un nanofil sous la goutte. Durant la 

croissance, le type et le niveau de dopage du NF peuvent aussi être ajustés en ajoutant dans le réacteur 

de la phosphine (PH3) ou du diborane (B2H6) pour un dopage de type N ou P, respectivement. La 

température, la durée, la pression partielle de silane et de gaz dopant, la taille de la goutte (Hochbaum et 

al., 2005), l’orientation cristalline du substrat sont les paramètres clés pour ajuster la morphologie 

(diamètre, longueur, structure cristalline) et le dopage des NFs. 

II.1.2. Préparation des substrats pour la croissance 

Pour cette étude, la croissance des NFs de silicium a été réalisée au LTM par Bassem Salem et Thierry 

Luciani dans un réacteur de dépôt chimique en phase vapeur à pression réduite RPCVD (« Reduced 

Pressure Chemical Vapor Deposition ») de marque EasyTubeTM 3000 commercialisé par First Nano (Figure 

II-2). Afin d’obtenir une importante quantité de NFs, des substrats de silicium d’une taille de 100 𝑚𝑚 avec 

une orientation cristalline < 111 > ont été utilisés. Ces substrats sont tout d’abord rincés à l’acétone puis 

l’isopropanol. L’oxyde natif est retiré par un traitement à l’acide fluorhydrique (HF) concentré à 10% en 

volume puis un rinçage à l’eau déionisée (EDI) est réalisé. Une couche de 2 𝑛𝑚 du catalyseur d’or est 

immédiatement déposée après cette désoxydation par évaporation par faisceau d’électrons. Cette 

méthode permet de produire des films minces homogènes avec une très faible rugosité. L’utilisation d’un 

film mince d’or offre la possibilité d’obtenir une importante densité de NFs après la croissance 

contrairement à un dépôt direct de colloïdes d’or. Néanmoins, la formation des gouttes d’or précédant la 

croissance est réalisée par démouillage du film à 800°𝐶 ce qui se traduit par une importante dispersion 

de la taille des gouttes (Figure II-3(a)). Le diamètre des NFs dépendant fortement du diamètre initial des 

gouttes d’or, on observera également une importante dispersion en diamètre des NFs comme cela sera 

illustré par une étude statistique présentée dans la partie II.2.6 (page 54). 

 
Figure II-2: Réacteur EasyTube 3000 commercialisé par First Nano. 
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II.1.3. Croissance des nanofils de silicium 

Après démouillage du film d’or, la température est abaissée à 600°C pour procéder à la croissance des NFs. 

Celle-ci est réalisée sous une pression de 3 𝑇𝑜𝑟𝑟 avec un flux continu de 40 𝑠𝑐𝑐𝑚 de silane (SiH4) comme 

précurseur. Aucun dopant n’a été ajouté durant la croissance afin d’obtenir un faible taux de dopage et 

donc un effet de champ maximum au sein du futur transistor. Dans ces conditions, les NFs sont dopés non-

intentionnellement et présentent un comportement de type P avec un dopage aux alentours de 

𝑁𝐴 ≈ 1016 𝑐𝑚−3 (Rosaz, 2012). Ce dopage résiduel proviendrait d’impuretés dans le silane et/ou dans le 

réacteur. Par ailleurs, de l’acide chlorhydrique sous forme vapeur est ajouté lors de la croissance afin 

d’inhiber la diffusion du catalyseur d’or sur les parois des NFs. La chloration de la surface des NFs permet 

ainsi d’éviter la formation de branches sur les parois (Gentile et al., 2008), de diminuer la rugosité de 

surface et de contrôler plus précisément leur diamètre (Gentile et al., 2012).  

Dans ces conditions expérimentales, les NFs bruts de croissance présentés en Figure II-3(b) et (c) ont un 

diamètre d’environ 𝟒𝟎 𝒏𝒎 pour une longueur de 𝟏𝟖 − 𝟏𝟗 𝝁𝒎 soit un rapport longueur sur diamètre 

d’environ 450. Plusieurs croissances ont été réalisées afin d’optimiser la morphologie et le dopage des NFs 

pour les applications biocapteurs visées. En effet, comme discuté dans le chapitre I, la sensibilité des 

biocapteurs à base de NFs augmente lorsque le diamètre et le dopage diminuent (Elfström et al., 2007; 

Kim et al., 2007; Li et al., 2011, 2005).  

 
Figure II-3: (a) Image MEB après démouillage d’un film d’or avant croissance des NFs. (b) Images MEB en coupe 

et (c) en vue de dessus des NFs après croissance. Le diamètre moyen est d’environ 40 nm pour une longueur 
comprise entre 18 et 19 μm. 

Une fois la croissance réalisée, le catalyseur d’or est retiré par une gravure en voie humide afin d’éviter de 

la conduction de surface via les clusters d’or. Pour cela, l’oxyde natif est dans un premier temps retiré par 

un traitement HF à 10 % en volume suivi d’un rinçage à l’EDI. Dans un second temps, l’or est gravé par 

une solution à base d’iodure de potassium (KI-I2) puis le substrat est de nouveau rincé à l’EDI. 

II.2. Assemblage des nanonets 

Le procédé de fabrication des nanonets de silicium a été mis au point durant les travaux de thèse de 

Pauline Serre (Serre, 2014; Serre et al., 2013). Comme illustré sur la Figure II-4, le protocole est constitué 

de cinq étapes principales qui sont : (1) la dispersion des NFs de silicium en solution, (2) la purification de 

la suspension par centrifugation, (3) analyse de la suspension par spectroscopie d’absorption, (4) 

assemblage des NFs en nanonets par filtration sous vide et enfin (5) transfert du nanonet sur un substrat. 

L’apport de ce travail de thèse au protocole a été le développement de l’étape de purification par 

centrifugation. Dans la suite, chaque étape est présentée en détails. 
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Figure II-4: Vue d’ensemble du protocole de fabrication des nanonets. Ce procédé est constitué de cinq étapes 

principales : (1) dispersion des NFs de silicium en solution, (2) purification de la suspension de NFs par 
centrifugation, (3) analyse de la suspension par spectroscopie d’absorption, (4) assemblage des NFs en nanonets 

par filtration sous vide et (5) transfert du nanonet sur un substrat. 

II.2.1. Dispersion des nanofils en solution  

Le substrat de 100 𝑚𝑚 comportant les NFs bruts de croissance présenté en Figure II-5(a) est dans un 

premier temps clivé pour former des morceaux de quelques centimètres carrés. Les morceaux prélevés 

sont ensuite nettoyés à l’eau déionisée pour éliminer les éventuels résidus de clivage. Ils sont ensuite 

déposés dans bécher contenant 40 𝑚𝐿 d’EDI. Enfin, les NFs sont dispersés aux ultrasons à 280 𝑊 et à une 

fréquence de 37 𝑘𝐻𝑧 pendant 5 𝑚𝑖𝑛 dans un bac Fisher Scientific FB 15051. La suspension colloïdale 

formée, illustrée en Figure II-5(b), est stable pendant plusieurs jours et ne nécessite donc pas l’usage de 

tensioactifs qui pourraient modifier le comportement électrique des NFs. Néanmoins, les ultrasons 

engendrent un raccourcissement involontaire des NFs pouvant impacter leurs propriétés (Shelimov et al., 

1998). De ce fait, une étude statistique détaillée de la longueur des NFs sous forme de nanonet est 

présentée dans la partie II.2.6 (page 54). 

 
Figure II-5 : (a) Substrat de 100 𝑚𝑚 après croissance des NFs de Si. (b) Suspension colloïdale de NFs de Si dans de 

l’eau déionisée.  

II.2.2. Purification de la suspension de NFs par centrifugation 

Lors de la croissance des NFs de silicium par VLS, des agrégats résultant d’une croissance non catalysée 

sont systématiquement formés. Ces derniers, illustrés en Figure II-6(a), sont difficiles à éliminer durant la 

croissance et pourraient provoquer a posteriori des perturbations au niveau du couplage électrostatique 

avec la grille des futurs transistors. De ce fait, la séparation de ces agrégats et des NFs par centrifugation 

a été étudiée après formation de la suspension colloïdale. La centrifugation est une technique 

couramment utilisée pour séparer des particules en suspension par sédimentation. Lors de la rotation, la 
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force centrifuge entraine la sédimentation progressive des particules. Dépendantes de la taille, densité et 

géométrie des agrégats, les différentes vitesses de sédimentation mises en jeu lors de la rotation forment 

un gradient au sein de la suspension colloïdale. Pour ajuster au mieux ce gradient, la vitesse et la durée de 

rotation de la centrifugeuse sont les paramètres essentiels à définir pour des conditions expérimentales 

données. L’équilibre des différentes forces impliquées à savoir la force centrifuge, la poussée d’Archimède 

et la force de friction (Annexe A.2) permet de calculer la durée 𝑇 nécessaire pour faire sédimenter une 

population donnée de particules. Cette dernière est régie par l’Equation II-1 (Veynachter and Pottier, 

2007). 

𝜔 représente la vitesse angulaire de la centrifugeuse, 𝑟 est le rayon des particules en suspension, 𝜂 

correspond à la viscosité de la solution, 𝜌𝑝 and 𝜌𝑠 représentent respectivement la masse volumique des 

particules en suspension et de la solution. Enfin, 𝑅 est le rayon de la centrifugeuse et 𝑙 la hauteur du tube. 

  
Figure II-6: (a) Image MEB représentant des agrégats formés non-intentionnellement lors de la croissance des 

NFs. (b) Statistique relative à la taille des agrégats. Ces derniers ont été considérés sphériques pour la mesure du 
diamètre. En considérant une dispersion gaussienne, le diamètre moyen des agrégats est de 0,85 μm pour un 

écart-type de 0,27 μm (échantillonnage de 300 agrégats mesurés). 

La centrifugation a déjà été utilisée dans la littérature pour séparer des NFs d’argent de leur catalyseur 

sous forme de nanoparticules (Jana et al., 2001; Sun et al., 2002; Sun and Xia, 2002). Dans ces travaux, les 

NFs, plus larges et plus lourds que les nanoparticules, se concentrent dans la partie inférieure du tube 

communément appelée le culot alors que les nanoparticules se situent dans le surnageant (la partie 

supérieure). Grâce à la biphase formée, les nanoparticules peuvent être séparées aisément par pipetage.  

Pour notre étude, la taille des agrégats et des NFs sont donc les paramètres essentiels afin d’estimer leur 

durée de sédimentation calculée à partir de l’Equation II-1. Toutefois, cette équation s’applique 

uniquement à des particules sphériques. En première approximation, nous avons donc choisi de remplacer 

les NFs par des sphères de diamètre 𝐷𝑒𝑓𝑓 et de volume équivalent aux NFs tandis que les agrégats sont, 

quant à eux, considérés comme sphérique. Une étude statistique, illustrée en Figure II-6(b), sur le diamètre 

des agrégats a donc été réalisée. Ces derniers ont ainsi un diamètre moyen de 0,85 𝜇𝑚 pour un écart-type 

de 0,27 𝜇𝑚. Concernant les NFs, le diamètre effectif 𝐷𝑒𝑓𝑓 est donné par l’Equation II-2. 

𝑇 =
9𝑙𝜂

2𝑟2(𝜌𝑝 − 𝜌𝑠)𝜔2𝑅
 Equation II-1 
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𝐷𝑒𝑓𝑓 = 2 ∗ (
3

4
𝑟𝑁𝐹

2 𝐿𝑁𝐹)
1/3

 Equation II-2 

𝐿𝑁𝐹 et 𝑟𝑁𝐹 sont respectivement la longueur et le rayon des NFs. Comme cela sera présenté en partie II.2.6 

(page 54), les NFs ont un diamètre moyen de 39 𝑛𝑚 et une longueur moyenne de 6,9 𝜇𝑚 (Figure II-14 

page 56), ce qui représente un diamètre effectif de 251 𝑛𝑚. A partir de ces deux diamètres, la durée de 

sédimentation pour les NFs et les agrégats, présentée en Figure II-7, a été estimée à l’aide l’Equation II-1. 

Dans nos conditions expérimentales, la masse volumique des NFs et des agrégats correspond à celle du 

silicium (𝜌𝑝 = 𝜌𝑆𝑖𝑙𝑖𝑐𝑖𝑢𝑚 = 2330 𝑘𝑔. 𝑚−3), la solution utilisée est de l’eau déionisée (𝜌𝑠 = 𝜌𝑒𝑎𝑢 =

1000 𝑘𝑔. 𝑚−3, 𝜂𝑒𝑎𝑢 = 1,002 ∗ 10−3 𝑃𝑎. 𝑠) et enfin la centrifugation est réalisée sur l’appareil Centrifuge 

5804R de marque Eppendorf avec des tubes de type Falcon® (𝑙 = 0,085 𝑚, 𝑅 = 0,16 𝑚). Avec cet 

appareil, la centrifugation est réalisée à 90° par rapport à l’axe de rotation ce qui favorise l’accumulation 

des particules au fond du tube de forme conique. 

 
 

Figure II-7 : (a) Durée de sédimentation des NFs et agrégats de silicium dans les conditions expérimentales 
données en fonction du nombre de rotations par minute (RPM) de la centrifugeuse. L’étoile verte représente les 
paramètres choisis pour la séparation des NFs des agrégats, soit 2000 𝑟𝑝𝑚 pendant 20 𝑚𝑖𝑛. (b) Image du culot 
du tube après centrifugation pendant 20 𝑚𝑖𝑛 à 2000 𝑟𝑝𝑚. La couleur marron foncée confirme l’accumulation 

des agrégats au fond du culot car ces derniers sont plus larges que les NFs. 

La Figure II-7(a) montre que les agrégats sédimentent plus rapidement que les NFs de Si en raison de leurs 

diamètres plus importants. De plus, les durées de sédimentation estimées sont décalées d’environ une 

décade ce qui facilite la séparation. Les paramètres de centrifugation ont alors été fixés à 2000 𝑟𝑝𝑚 (soit 

une force relative de centrifugation de 720 𝑔) pendant 20 𝑚𝑖𝑛. Dans ces conditions, les agrégats sont 

clairement visibles dans le culot du tube (Figure II-7(b)) alors que les NFs restent dans le surnageant. La 

suspension de NFs peut ensuite être aisément pipetée. Avec un volume initial de 40 𝑚𝐿 de suspension de 

NFs, environ 30 𝑚𝐿 de solution sont récupérés.  

Afin d’étudier l’efficacité de la séparation des NFs des agrégats par centrifugation, des filtrations ont été 

réalisées à partir du culot et du surnageant d’une suspension de NFs centrifugée à 2000 𝑟𝑝𝑚 pendant 

20 𝑚𝑖𝑛. Le rétentat a ensuite été transféré sur un substrat par dissolution du filtre afin d’observer les 

morphologies respectives. 

Le nombre d’agrégats présent dans le rétentat réalisé avec le culot (Figure II-8(a)) est qualitativement plus 

important que celui fabriqué avec le surnageant (Figure II-8(b)) ce qui témoigne de l’efficacité de la 

centrifugation et de la validité de l’approximation faite. Néanmoins, la centrifugation ne permet pas de 
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retirer tous les agrégats notamment ceux de petites tailles ayant une vitesse de sédimentation comparable 

à celle des NFs et que l’on retrouve sur la Figure II-8(b).  

 
Figure II-8 : Images MEB représentant les nanonets fabriqués à partir (a) du culot et (b) du surnageant d’une 
solution de NFs centrifugée à 2000 𝑟𝑝𝑚 pendant 20 𝑚𝑖𝑛. Ces deux nanonets ont été élaborés avec la même 

absorbance pour pouvoir les comparer. Le nombre d’agrégats de synthèse présents dans le nanonet réalisé avec 
le culot est qualitativement plus important que celui fabriqué avec le surnageant ce qui témoigne de l’efficacité 

de la centrifugation. 

La centrifugation apportant une nette diminution des agrégats, elle sera systématiquement appliquée et, 

pour tous les nanonets qui seront présentés par la suite, seul le surnageant a été utilisé lors de 

l’élaboration. 

II.2.3. Analyse de la suspension de nanofils par spectroscopie d’absorption 

Durant ses travaux de thèse (Serre, 2014), Pauline Serre a montré que l’absorbance à une longueur d’onde 

de 400 𝑛𝑚 d’une suspension colloïdale de NFs varie linéairement avec la concentration de la solution 

(Figure II-9).  De ce fait, même si la quantité de NFs détachés du substrat lors de la dispersion aux ultrasons 

n’est pas contrôlée, la quantité de NFs en solution est identique pour une valeur donnée d’absorbance à 

400 𝑛𝑚. Durant cette thèse, l’absorbance a été fixée arbitrairement à 𝟎, 𝟎𝟔 (à 400 𝑛𝑚) par dilution des 

suspensions de NFs ce qui permet une reproductibilité de la quantité de NFs d’une suspension à une autre 

(Annexe A.3.3). Pour cette absorbance de 0,06, 4 𝑐𝑚² de substrats de NFs bruts de croissance permettent 

de produire environ 100 𝑚𝐿 de suspension de NFs. Ce volume tient compte de la perte d’environ 25% de 

la solution due à la centrifugation. 

 
Figure II-9 : Absorbance normalisée d’une suspension de NFs de Si à 400 𝑛𝑚 en fonction de la concentration 

normalisée par rapport à la solution mère d’après (Serre, 2014). Puisque la quantité de NFs détachés du substrat 
n’est pas connue, l’absorbance a été normalisée par rapport à l’absorbance de la solution mère en NFs ainsi que 

la concentration. Ensuite, l’absorbance de la suspension de NFs a été mesurée après chaque dilution de la 
solution mère.  
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II.2.4. Assemblage des nanofils en nanonet  

Parmi les différentes méthodes d’assemblage des NFs en nanonet présentées dans le chapitre I, la filtration 

sous vide a été choisie car c’est une technique versatile produisant des réseaux de NFs homogènes à faible 

coût et sur de grandes surfaces (Ternon et al., 2013; Wu et al., 2004). Après avoir fixé l’absorbance à 0,06 

(à 400 𝑛𝑚), la suspension de NFs est filtrée pendant quelques minutes sur Büchner à travers une 

membrane en nitrocellulose (marque Millipore) de 47 𝑚𝑚 de diamètre et de 0,1 𝜇𝑚 de taille de pores. 

Durant la filtration de la suspension, les NFs sont piégés aléatoirement à la surface du filtre et forment 

progressivement le réseau aléatoire de NFs appelé nanonet. Les variations de vitesses de débit 

provoquées par l’accumulation de NFs sont à l’origine de l’excellente homogénéité des nanonets. La taille 

du nanonet est quant à elle limitée uniquement par la taille du filtre.  

Une photo d’un nanonet obtenu après filtration de 20 𝑚𝐿 d’une suspension de NFs de Si (absorbance de 

0,06 à 400 𝑛𝑚) est illustrée en Figure II-10. La couleur jaune du filtre obtenu après filtration correspond 

au nanonet et dépend de la quantité de NFs le constituant. Pour une valeur d’absorbance donnée, la 

quantité de NFs présents dans le nanonet dépend uniquement du volume de suspension de NFs filtrée à 

travers la membrane et peut ainsi être ajustée en fonction des propriétés souhaitées. 

 
Figure II-10 : Nanonet de Si obtenu après filtration, à travers une membrane de nitrocellulose, de 20 𝑚𝐿 d’une 
suspension de NFs de Si dont l’absorbance a été fixée au préalable à 0,06 (à 400 𝑛𝑚) (Serre, 2014). La zone de 

couleur jaune correspond au nanonet.  

Durant cette thèse, des volumes de suspension de NFs compris entre 10 et 46 𝑚𝐿 ont été filtrés avec pour 

objectif de fabriquer des nanonets dont les propriétés macroscopiques s’étendent du domaine percolant 

au domaine ohmique comme nous le verrons dans le chapitre III. La relation entre la densité de NFs dans 

le nanonet et le volume de suspension de NFs filtrée sera détaillée dans la partie II.2.6 (page 54). 

II.2.5. Transfert des nanonets 

Après filtration de la suspension de NFs, le nanonet formé à la surface de la membrane est transféré sur 

un substrat par dissolution du filtre. Tout d’abord, les substrats désirés sont nettoyés 5 𝑚𝑖𝑛 aux ultrasons 

dans des bains successifs d’acétone, éthanol puis d’eau déionisée. Le filtre est ensuite imprégné dans du 

dichlorobenzène pendant 30 𝑠 afin d’éliminer tout l’air au sein des pores et obtenir une bonne adhésion 

entre le substrat et le nanonet. Pour le transfert, le substrat est déposé délicatement sur le filtre avec à sa 

surface le nanonet. L’ensemble, filtre, nanonet et substrat, est placé dans un bain d’acétone pendant 

35 𝑚𝑖𝑛 pour dissoudre la membrane en nitrocellulose et ne laisser que le nanonet sur le substrat. Pour 

finir, le nanonet transféré est nettoyé dans de l’acétone puis de l’isopropanol et séché sous un flux d’azote. 

Cette technique offre la possibilité de transférer les nanonets sur une grande variété de substrats en 

fonction des applications visées (rigide, flexible, transparent ou non, conducteur ou isolant). Au cours de 

cette thèse, les nanonets ont été transférés sur des substrats composés de 200 𝑛𝑚 de nitrure de silicium 
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(Si3N4) lui-même déposé sur du silicium fortement dopé (Figure II-11(a)). Schématisé sur la Figure II-11(b), 

ce type d’empilement constitue la brique élémentaire du futur transistor à effet de champ en configuration 

grille en face arrière. Dans ce futur dispositif, le nanonet correspond au canal du transistor tandis que le 

silicium fortement dopé et le nitrure de silicium représentent respectivement la grille et le diélectrique de 

grille. 

 
Figure II-11 : (a) Photo en vue de dessus d’un nanonet de Si après transfert sur un substrat. Le substrat est 

composé de 200 𝑛𝑚 de nitrure de silicium (Si3N4) lui-même déposé sur du silicium fortement dopé (Si++). Ce 
nanonet a été formé après filtration de 28 𝑚𝐿 de suspension de NFs de Si. (b) Schéma représentant un nanonet 

sur un substrat composé de 200 𝑛𝑚 de Si3N4 sur du silicium fortement dopé. 

II.2.6. Morphologie des nanonets 

La morphologie des nanonets a été étudiée en détails car les propriétés macroscopiques qui en découlent 

sont intrinsèquement liées à la densité, la longueur et le diamètre des NFs (Hu et al., 2010; Kocabas et al., 

2007). Pour cela, des nanonets avec différentes densités de NFs, illustrés en Figure II-12, ont été fabriqués 

par filtration de différents volumes de suspension de NFs. Ces images de Microscopie Electronique à 

Balayage (MEB) (Annexe A.3.1) montrent effectivement que la densité de NFs augmente lorsque le volume 

de suspension de NFs filtrée augmente. Nous pouvons aussi observer que les NFs sont répartis 

aléatoirement et de manière homogène sur le substrat. Néanmoins, les agrégats, dont la vitesse de 

sédimentation était comparable à celle des NFs, subsistent au sein du nanonet comme cela a pu être 

discuté dans la partie précédente II.2.2. 

 
Figure II-12 : Images MEB de nanonets élaborés à partir de différents volumes de suspension de NFs de Si filtrée, 

à savoir 10, 18, 24, 28, 34 et 46 𝑚𝐿. 
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Afin d’évaluer la quantité de NFs présents, ces images ont été analysées à l’aide du logiciel ImageJ. Les 

images ont été dans un premier temps converties en noir et blanc afin de faciliter l’analyse. En effet, suite 

à ce traitement, le pourcentage de recouvrement de surface par les NFs (𝜏𝑁𝐹𝑠) correspond au rapport des 

pixels blancs (NFs) sur la totalité des pixels. Cette grandeur, reflétant la quantité de NFs présents sur le 

substrat, doit être directement proportionnelle au volume de suspension de NFs filtrée comme a pu le 

montrer Pauline Serre au cours de sa thèse (Serre, 2014; Serre et al., 2015a, 2014). Ainsi, pour chaque 

volume filtré, 10 images MEB ont été analysées afin d’obtenir le taux de recouvrement moyen, comme 

cela est illustré sur la Figure II-13. Comme attendu, nous obtenons une relation de proportionnalité avec 

le volume filtré dont le coefficient de linéarité vaut 0,63 %. 𝑚𝐿−1. La faible dispersion témoigne de la 

bonne reproductibilité et homogénéité des nanonets. 

 
Figure II-13 : Pourcentage de recouvrement des NFs en fonction du volume de suspension de NFs filtrée. 

L’absorbance de la suspension de NFs a été fixée au préalable à 0,06 à 400 𝑛𝑚. 

Afin d’étudier plus en détails la morphologie des NFs composants les nanonets, une étude statistique 

portant sur la longueur et le diamètre des NFs a été réalisée à partir des images MEB d’un nanonet peu 

dense (Volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿). Un échantillonnage sur 75 et 360 NFs a été 

nécessaire pour établir les histogrammes présentés respectivement en Figure II-14(a) et (b). Les deux 

histogrammes présentent une dissymétrie importante qui est nettement plus marquée pour la longueur 

des NFs. Comme illustré sur la Figure II-14, de telles distributions peuvent être correctement modélisées 

à l’aide d’une loi log-normale3. Le diamètre moyen qui en découle est de 𝟑𝟗 𝒏𝒎 pour un écart-type de 

𝟕 𝒏𝒎. La dispersion relativement importante en diamètre résulte des variations de la taille des gouttes 

d’or formées lors du démouillage du film. Pour la longueur, la moyenne estimée est de 𝟔, 𝟗 𝝁𝒎 pour un 

écart-type de 𝟐, 𝟖 𝝁𝒎. Cette dernière, mesurée à 18 − 19 𝜇𝑚 après croissance, a été réduite 

considérablement à cause du traitement aux ultrasons utilisé pour la dispersion des NFs. Le 

raccourcissement des nanostructures par un traitement aux ultrasons est connu de la littérature (Shelimov 

et al., 1998) mais a pu être limité en réduisant sa durée. De plus, nous pouvons constater sur la Figure II-

14(b) que cette technique engendre une importante dispersion de la longueur des NFs variant entre 2 et 

17 𝜇𝑚. Néanmoins, même si les NFs composants les nanonets présentent une certaine variation en 

termes de longueur, diamètre et dopage, les propriétés macroscopiques qui en découlent résultent d’une 

grande quantité de NFs. Cette caractéristique permet ainsi de moyenner les disparités d’un dispositif à un 

autre comme nous avons pu le montrer sur des résistors (Serre et al., 2015a, 2014; Ternon et al., 2013). 

                                                           
3 Une loi log-normale considère que le logarithme de la variable aléatoire considérée suit une loi normale. 
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Dans ce travail, nous nous attacherons à étudier l’effet de cette dispersion sur les propriétés des 

transistors. 

 
Figure II-14 : Statistiques relatives (a) au diamètre et (b) à la longueur des NFs sous forme de nanonet. Ces deux 
distributions ont été ajustées avec une loi log-normale. Le diamètre moyen estimé est de 39 𝑛𝑚 pour un écart-

type de 7 𝑛𝑚. La longueur moyenne est de 6,9 𝜇𝑚 pour un écart-type de 2,8 𝜇𝑚. 

II.2.7. Bilan sur le procédé de fabrication des nanonets 

Le procédé de fabrication des nanonets de Si utilisé au cours de cette thèse permet de produire des 

réseaux homogènes de NFs sur de grandes surfaces à partir de NFs obtenus par croissance VLS et qui 

présentent une haute qualité cristalline. Décomposé en cinq étapes principales, ce procédé versatile 

permet le transfert des nanonets fabriqués sur une grande variété de substrats. Enfin, la quantité de NFs 

peut être précisément contrôlée pour des applications données. Cependant, l’étude statistique menée sur 

les nanonets montre une dispersion importante du diamètre et de la longueur des NFs dont il faudra tenir 

compte pour l’étude du comportement électrique des dispositifs. 

II.3. Transistors à nanonets 

II.3.1. Configuration des transistors 

La réalisation des transistors à base de nanonets peut impliquer deux types de configuration qui sont en 

lien avec la longueur des NFs : 

 Canal long : Pour ce type de dispositif illustré en Figure II-15(a.1) et (a.2), la longueur des NFs est 

inférieure à la longueur du canal (𝐿𝑁𝐹𝑠 < 𝐿𝑐). Le courant circule d’un contact à un autre via des 

chemins de percolation qui impliquent des NFs ainsi que des jonctions entre NFs. Nous parlerons 

alors de transistor à canal long ou NN-FET (acronyme de « Nanonet Field Effect Transistor »).  

 Canal court : Pour cette configuration représentée en Figure II-15(b.1) et (b.2), la longueur des 

NFs est supérieure à la longueur du canal (𝐿𝑁𝐹𝑠 > 𝐿𝑐). Des NFs sont alors susceptibles de relier 

directement la source et le drain. Ces transistors, dits à canal court, sont communément appelés 

MPC-FETs (« Multiple Parallel Channel Field Effect Transistor») en référence à de Multiples Canaux 

de NFs en Parallèle. 

Dans le cadre de ce travail, la filière d’élaboration qui sera décrite ci-après permet de réaliser des 

transistors avec des longueurs de canal supérieures à 5 𝜇𝑚 et plus précisément de 5, 10, 15, 20, 30, 50 et 
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100 𝜇𝑚. Grâce aux analyses statistiques de la morphologie des NFs (Figure II-14 page 56), nous savons 

que la longueur moyenne des NFs est de 6,9 𝜇𝑚 pour un écart-type de 2,8 𝜇𝑚 ce qui implique que la limite 

entre les MPC et NN-FETs n’est pas abrupte et que pour certaines longueurs de canal, les dispositifs 

pourraient entrer dans l’une ou l’autre catégorie. Néanmoins, grâce aux simulations Monte-Carlo et aux 

mesures expérimentales décrites dans le chapitre suivant, nous pouvons affirmer que les dispositifs de 

longueurs de canal de 𝟓 et 𝟏𝟎 𝝁𝒎 sont considérés comme des MPC-FETs (canal court). A l’inverse, les 

transistors de longueurs de canal de 𝟏𝟓, 𝟐𝟎, 𝟑𝟎, 𝟓𝟎 et 𝟏𝟎𝟎 𝝁𝒎 correspondent à des NN-FETs (canal long). 

L’intérêt d’étudier simultanément des NN-FETs et des MPC-FETs est d’accéder à la contribution des 

jonctions NF-NF sur les propriétés électriques. En effet, nous avons constaté, lors de précédents travaux 

avec des NFs dégénérés, que la conduction dans le nanonet est majoritairement gouvernée par les 

jonctions NF-NF qui sont plus résistives que les NFs eux-mêmes (Serre, 2014; Serre et al., 2015a). Ainsi, 

nous pouvons supposer que le comportement électrique des MPC-FETs est dominé par les NFs qui pontent 

directement la source et le drain tandis que, pour les NN-FETS, les jonctions sont à considérer. Outre la 

compréhension du rôle des jonctions, l’étude simultanée de ces deux types de transistors permettra aussi 

de comparer leurs performances électriques et notamment leur sensibilité en tant que biocapteurs. 

 
Figure II-15 : (1) Schémas équivalents et (2) images MEB des deux types de transistors étudiés. Les figures (a) 
réfèrent à des transistors à canal long pour lesquels la longueur des NFs est inférieure à la longueur du canal 

(𝐿𝑁𝐹𝑠 < 𝐿𝑐). A l’inverse, les figures (b) correspondent au transistor à canal court (𝐿𝑁𝐹𝑠 > 𝐿𝑐). Sont indiquées en 
rouges les possibles chemins de conduction impliquant (a.1 et a.2) ou non (b.1 et b.2) des jonctions NF-NF. 

Tous les transistors fabriqués au cours de ce travail ont une configuration où la grille se trouve en face 

arrière afin de permettre un accès direct aux NFs pour les applications biocapteurs visées. La couche de 

200 𝑛𝑚 de nitrure de silicium (S3N4) correspond au diélectrique de grille tandis que le substrat de silicium 

fortement dopé (Si++) forme la grille. Le canal, situé entre la source et le drain, est constitué soit d’un 
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réseau enchevêtré de NFs de silicium aléatoirement orientés (le nanonet) soit de NFs en parallèle. 

L’application d’une tension sur la grille du transistor (𝑉𝑔) polarise le diélectrique, qui, par effet 

électrostatique, modifie la densité de porteurs libres dans les NFs et permet une modulation du courant 

dans le canal. Alors que la source est maintenue à la masse, le courant du canal est collecté via une tension 

appliquée sur le drain (𝑉𝑑). Ces mesures électriques sont réalisées avec une station Karl Süss reliée à un 

analyseur HP4155A dans l’obscurité et à température ambiante (Annexe A.3.4). Deux pointes en tungstène 

sont mises en contact par l’intermédiaire de micromanipulateurs sur la source et le drain. Le porte substrat 

est utilisé comme grille. 

II.3.2. Filière d’intégration4 

La filière d’intégration présentée dans cette partie est le résultat de l’ensemble des études technologiques 

et matériaux effectuées au cours de cette thèse. Partant des procédés connus pour l’intégration de NFs et 

en se limitant aux procédés standard de la microélectronique, nous avons mis en place les étapes 

successives pour la fabrication des transistors à effet de champ (FETs). Toutefois, en raison de 

particularités propres aux nanonets (frittage des jonctions entre NFs), au silicium (oxyde en surface ou 

non) ou encore aux NFs (très petits diamètres), il a été nécessaire d’étudier et d’optimiser la quasi-totalité 

de ces étapes. Ainsi, la filière développée, présentée en Figure II-16, peut se décomposer en quatre étapes 

principales après la fabrication et le transfert du nanonet décrit précédemment : 

(0) Fabrication et transfert du nanonet. 

(1) Isolation des nanonets pour localiser les dispositifs. 

(2) Frittage des jonctions NF-NF pour les stabiliser électriquement. 

(3) Dépôt des contacts source/drain. 

(4) Siliciuration des contacts source/drain. 

 
Figure II-16 : Vue d’ensemble de la filière d’intégration des nanonets en FETs avec une grille en face arrière. (0) 

Nanonet après transfert sur un substrat composé de 200 nm de nitrure de silicium (Si3N4) lui-même déposé sur du 
silicium fortement dopé (Si++). (1) Isolation des nanonets pour localiser les FETs. (2) Frittage des jonctions NF-NF. 

(3) Dépôt des contacts drain/source des FETs. (4) Siliciuration des contacts drain/source. 

                                                           
4 M. Legallais, T. T. T. Nguyen, M. Mouis, B. Salem, and C. Ternon, “Toward the integration of Si nanonets into FETs 
for biosensing applications,” in 2017 Joint International EUROSOI Workshop and International Conference on Ultimate 
Integration on Silicon (EUROSOI-ULIS), 2017, pp. 231–234. <doi: 10.1109/ULIS.2017.7962570> 
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Chacune des étapes sera décrite en détails dans la suite de cette partie, tandis que certains des nœuds 

technologiques les plus importants seront présentés dans la partie suivante. Une telle intégration s’est 

avérée être un challenge puisque, à ce jour, très peu d’articles ont présenté la fabrication de ce type de 

dispositifs comme cela a pu être discuté dans le chapitre I. 

II.3.2.1. Isolation des nanonets 

Pour des systèmes percolants, les NFs sont liés les uns aux autres, c’est cette condition qui assure la 

fonctionnalité des dispositifs électriques. Cependant, qu’ils soient situés ou non dans le canal du transistor, 

l’ensemble de ces NFs connectés entre eux, sont susceptibles de répondre à une stimulation électrique 

par des phénomènes capacitifs additionnels et indésirables. Par conséquent, les NFs localisés en dehors 

de la zone active située entre la source et le drain peuvent dégrader le fonctionnement des dispositifs. La 

solution retenue pour réduire ces phénomènes consiste à séparer les transistors les uns des autres par 

gravure des NFs situés en dehors du canal. Présenté en Figure II-17, le procédé dit d’isolation des nanonets 

développé au cours de cette thèse est décrit en détails ci-dessous.  

 
Figure II-17 : Principales étapes de l’isolation des nanonets. (1.0) Fabrication des nanonets. (1.1) Dépôt de la 

résine positive S1805 par la technique de la tournette. (1.2) Insolation dans l’UV-Visible à travers le masque. (1.3) 
Résine développée. (1.4) Gravure sèche des NFs par un plasma d’hexafluorure de soufre. (1.5) Retrait de la résine. 

Tout d’abord, les nanonets sont nettoyés à l’acétone puis à l’isopropanol afin de les déshydrater. Du 

promoteur d’adhérence (hexaméthyldisilazane (HMDS)) est déposé puis la résine positive S1805 est étalée 

à 4000 𝑟𝑝𝑚 (rotations par minute) pendant 20 𝑠 (Figure II-17(1.1)). L’épaisseur de 500 𝑛𝑚 ainsi obtenue 

est amplement suffisante pour recouvrir les NFs. Après un recuit à 90°𝐶 pendant 90 𝑠, les échantillons 

sont insolés (1.2) à travers le masque dans l’UV-Visible (longueurs d’onde de 365 et 405 𝑛𝑚)  pendant 

3,5 𝑠 avec un appareil SÜSS Microtec MA6 (Annexe A.1.2). Les zones exposées sont dissoutes pendant 

55 𝑠𝑒𝑐 dans le développeur MF26A (1.3). Puis, la résine restante est durcie à 110°𝐶 pendant 5 𝑚𝑖𝑛. Enfin, 

les NFs dans les zones ouvertes sont gravés (1.4) pendant 30 𝑠 par une gravure plasma à ions réactifs de 

type RIE (« Reactive Ion Etching ») d’hexafluorure de soufre (SF6) dans un bâti Corial 200 IL (Annexe 

A.1.1.3). A la suite de la gravure, la résine est éliminée pendant 4 𝑚𝑖𝑛 à 40°𝐶 dans le solvant SVC 14 (1.5).  

Comme présenté sur la Figure II-18(a), les NFs sont correctement gravés par le plasma à l’hexafluorure de 

soufre. Toutefois, quelques agrégats parmi ceux de tailles les plus importantes subsistent. Ce phénomène 

(1.0) Nanonet              (1.1) Dépôt de la résine positive              (1.2) Insolation 

(1.4) Gravure sèche des NFs  (1.5) Retrait de la résine (1.3) Résine développée 
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est sans conséquence car il n’existe alors plus de réseau percolant au sein des zones gravées. Dans les 

zones protégées lors de la gravure, la résine a été correctement retirée grâce au solvant malgré 

l’importante rugosité du nanonet. Par ailleurs, le pourcentage de recouvrement présenté en Figure II-18(b) 

montre que le retrait de la résine avec le solvant n’affecte pas la quantité de NFs puisqu’elle est semblable 

à celle obtenue après transfert. Enfin, le pourcentage de recouvrement mesuré dans les zones gravées 

témoigne quantitativement de l’efficacité de gravure puisque moins de 5% de la surface reste couverte 

par des agrégats dans les zones gravées, même pour des fortes densités de NFs.  

Bien que nous ayons démontré le bon fonctionnement de l’étape d’isolation des nanonets, toutes les 

caractérisations électriques présentées dans ce manuscrit ont été réalisées sur des nanonets non-isolés. 

En effet, l’étape d’isolation est la dernière à avoir été étudiée et, au moment de la rédaction de ce 

manuscrit, nous ne disposions pas de suffisamment d’échantillons pour permettre une étude complète. 

  
Figure II-18 : (a) Image MEB après gravure des NFs puis retrait de la résine à l’interface d’une zone protégée par 
la résine et gravée. (b) Pourcentage de recouvrement des NFs en fonction du volume de suspension de NFs filtrée 

après transfert et après isolation dans les zones protégées et gravées. 

II.3.2.2. Frittage des jonctions NF-NF 

II.3.2.2.1. Rôle du frittage 

Lorsque que du silicium est exposé à l’air, du dioxyde de silicium (SiO2) communément appelé oxyde natif 

se forme systématiquement à sa surface. Cette oxydation est auto-limitante à température ambiante et 

le SiO2 formé cesse de croitre une fois qu‘il a atteint une certaine épaisseur de quelques nanomètres. 

D’après des analyses de microscopie électronique à transmission à haute résolution (TEM),  les NFs utilisés 

au cours de cette thèse sont recouverts d’environ 𝟐 𝒏𝒎 d’oxyde natif (Serre, 2014). Avec une permittivité 

diélectrique de 3,9, cette silice, de structure amorphe, présente de bonnes propriétés d’isolant électrique. 

L’épaisseur formée autour des NFs suffit pour inhiber la possible conduction d’un NF à un autre via la 

jonction et rend impossible la fabrication de dispositifs à canal long (𝐿𝑐 > 𝐿𝑁𝐹𝑠) avec des nanonets de Si 

(Heo et al., 2008). En revanche, Pauline Serre a montré que la conduction au niveau des jonctions NF-NF 

pour des résistors de nanonet de Si à base de NFs dégénérés est assurée tant que les dispositifs sont 

stockés sous azote après désoxydation par un traitement à l’acide fluorhydrique (Serre et al., 2015a). Dès 

lors qu’ils sont exposés à l’air, la conductance décroît exponentiellement avec le temps d’exposition à l’air 

en raison de la réoxydation progressive des NFs comme l’atteste la Figure II-19(a). 
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 Figure II-19 : (a) Evolution de la conductance au cours du temps de nanonets de Si à base de NFs 

dégénérés non recuits et recuits à 400°C après la désoxydation. La conductance à 5 𝑉 a été normalisée par 
rapport à la conductance initiale juste après désoxydation. (b) Schémas illustrant, après désoxydation, la 

réoxydation sous air d’une jonction NF-NF (1.a) sans recuit ou (1.b) avec recuit à 400°𝐶 sous azote (Ternon et al., 
2015). 

Une telle diminution du courant observée sur la Figure II-19(a) est expliquée par la croissance progressive 

du SiO2 au niveau des jonctions entre NFs comme l’indique le passage de l’étape (1) à (1.a) de la Figure II-

19(b). Avec une constante de temps de 2,2 jours, la coquille de silice formée est suffisamment épaisse 

pour isoler électriquement les jonctions NF-NF et empêcher la circulation du courant dans le nanonet. 

L’utilisation du nanonet de silicium est alors compromise comme dispositifs fonctionnels sous air. 

Néanmoins, lorsque qu’un recuit à basse température (400°𝐶) est réalisé juste après le retrait du SiO2 par 

un traitement à l’acide fluorhydrique (HF), la conductance illustrée en Figure II-19(a) diminue de seulement 

20% pour ensuite se stabiliser pendant plusieurs mois5. L’analyse TEM, présentée en Figure II-20(a.1) 

accompagnée de son schéma équivalent (a.2), révèle la présence d’un cou au niveau de la jonction entre 

deux NFs. Sur cette micrographie, la dislocation visible témoigne d’une continuité de plans cristallins entre 

les deux NFs. Cette continuité de réseau cristallin explique la stabilisation du courant observée sur la Figure 

II-19(a) même après plusieurs mois d’exposition à l’air. La diminution du courant de 20% après quelques 

jours s’explique par la réduction progressive du cou par croissance de l’oxyde natif. Toutefois, quand la 

réoxydation se stoppe pour une épaisseur de SiO2 d’environ 2 𝑛𝑚, la taille du cou se stabilise et le courant 

est alors constant même sous air (Figure II-19(b) de l’étape (1.b)).  

L’origine de la formation de ce cou à basse température, seulement 400°𝐶, a pu être expliquée au moyen 

des modélisations réalisées par Jean Marie Lebrun au cours de sa thèse (Lebrun, 2012). Ainsi, par des 

considérations énergétiques, il a étudié l’influence de la taille des nanoparticules de Si sur la formation 

d’un cou lors d’un traitement thermique en présence ou en l’absence d’oxyde en surface des 

nanoparticules (Figure II-20(b.1)). Par conséquent, en absence d’oxyde en surface, plus la nanoparticule 

est petite, plus il est possible par frittage de former un cou à basse température pour une courte durée de 

                                                           
5 C. Ternon, P. Serre, J. M. Lebrun, V. Brouzet, M. Legallais, S. David, T. Luciani, C. Pascal, T. Baron, and J. 
M. Missiaen, “Low Temperature Processing to Form Oxidation Insensitive Electrical Contact at Silicon 
Nanowire/Nanowire Junctions,” Adv. Electron. Mater., vol. 1, no. 10, pp. 1–8, Oct. 2015.  
<doi: 10.1002/aelm.201500172> 
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recuit (Figure II-20(b.2)). En effet, il a montré que le mécanisme de diffusion des espèces diffère 

considérablement en présence ou en absence de silice autour des NFs (Figure II-20(b.2)). Pour des 

nanoparticules non-recouvertes de SiO2, la diffusion de surface est le mécanisme de transport 

prépondérant pour les atomes de Si. De plus, ces atomes sont d’autant mobiles que la taille des 

nanoparticules est faible ce qui explique leur frittage même à basse température et pour une courte durée 

(Figure II-20(b.2)). L’augmentation de la température et/ou de la durée du recuit favorisent la diffusion du 

Si en surface et augmentent donc la taille du cou. A l’inverse, la silice, lorsqu’elle est présente autour des 

nanoparticules, bloque la diffusion de surface laissant uniquement la diffusion en volume beaucoup plus 

lente et rend impossible le frittage même pour des longues durées, lorsque la température est inférieure 

à 600°𝐶.  

 
Figure II-20 : (a.1) Image TEM haute résolution réalisée après réoxydation d’une jonction entre deux NFs recuits à 

400°C sous azote. (a.2) Représentation schématique de l’image TEM mettant en évidence la formation d’une 
dislocation et d’un cou délimité par le SiO2 au niveau de la jonction NF-NF. (b.1) Modélisation du frittage entre 

deux nanoparticules de silicium avec (w/) et sans (w/o) l’oxyde natif. La diffusion en surface (js), en volume depuis 
le joint de grain (jL) et de vapeur (jv) sont les transports de matière considérés. 𝑋 et 𝜑 représentent la taille du 

coup et le diamètre des nanoparticules, respectivement. (b.2) Carte du frittage représentant la taille du cou par 
rapport à la taille initiale des nanoparticules en fonction de la température pour différentes durées de recuit 

(Ternon et al., 2015). 

Ainsi, le retrait de l’oxyde natif par un traitement HF avant le recuit à 400°𝐶 sous azote permet de former 

un cou aux jonctions NF-NF par frittage, indispensable pour la stabilisation des propriétés électriques des 

nanonets sous air.  

(a.1) (a.2) 

(b.1) (b.2) 
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II.3.2.2.2. Protocole expérimental 

Après le transfert des nanonets de Si sur les substrats désirés et leur isolation, l’oxyde natif des NFs est 

retiré par une gravure humide à l’acide fluorhydrique tamponné (HF/NH4F). Ce mélange, communément 

appelé BOE (« Buffered Oxide Etch »), est composé de 6 volumes de fluorure d’ammonium à 40% (NH4F) 

avec 1 volume d’acide fluorhydrique à 49% (HF). Cette gravure est réalisée pendant 30 𝑠 puis les 

échantillons sont rincés à l’EDI et séchés minutieusement à l’azote. Ils sont ensuite immédiatement recuits 

à 400°C sous azote pendant 1 minute pour procéder au frittage des jonctions NF-NF avec un four à recuit 

rapide Jipelec de la compagnie JetFirst (Annexe A.1.4). Dans ces conditions, d’après les simulations de la 

Figure II-20(b.2), le cou formé au niveau des jonctions NF-NF correspond à environ 10% du diamètre du 

NF soit environ 4 𝑛𝑚 pour un diamètre moyen de 40 𝑛𝑚. 

Comme nous avons pu le montrer précédemment (Figure II-20(b.2)), l’augmentation de la température 

et/ou la durée de recuit favorisent la diffusion du silicium en surface et donc améliorent le frittage. 

Néanmoins, dans le but d’une intégration des transistors à base de nanonet de Si sur le back-end d’un 

circuit de lecture, le budget thermique est limité à une température d’environ 400°𝐶. Par conséquent, 

nous avons décidé de ne pas dépasser cette température et de se limiter à une durée de 1 𝑚𝑖𝑛. 

II.3.2.3. Dépôt des contacts électriques source/drain 

Dans la majorité des cas, les contacts métalliques sont réalisés par des techniques dites de 

photolithogravure. Toutefois, dans ces procédés, les zones actives des dispositifs sont exposées au dépôt 

de métal et à son retrait par gravure, autant d’étapes pouvant modifier la surface des NFs et/ou détériorer 

les cous aux jonctions NF-NF. Par conséquent, la formation des contacts source/drain a été faite au cours 

de cette thèse par la technique dite de  « lift-off ». En effet, lors de ce procédé, les zones actives des 

dispositifs sont en permanence protégées par de la résine, ce qui garantit la fonctionnalité du nanonet et 

la préservation du frittage. 

Présenté en Figure II-21, le protocole de lift-off mis au point et intervenant après l’isolation et le frittage 

du nanonet (3.0) peut être divisé en cinq étapes principales. Comme pour l’isolation des nanonets, les 

échantillons sont dans un premier temps nettoyés à l’acétone puis l’isopropanol. Après le dépôt du 

protomoteur d’adhérence HMDS, la résine photosensible est étalée à 4000 𝑟𝑝𝑚 (rotations par minute) 

pendant 30 𝑠 à l’aide de la tournette (3.1). La résine à inversion AZ5214E a été choisie car elle produit des 

flancs en retrait après développement ce qui facilitent considérablement le retrait de métal en fin de 

procédé. De plus, l’épaisseur totale de 1400 𝑛𝑚 est nettement suffisante pour recouvrir les NFs. Après un 

séchage à 110°𝐶 pendant 50 𝑠 pour retirer les éventuels résidus de solvants, la résine est exposée pendant 

5,5 𝑠 à travers le masque aligné par rapport au nanonet isolé (3.2). L’insolation est réalisée dans l’UV-

Visible (longueurs d’onde de 365 et 405 𝑛𝑚) avec un appareil de photolithographie de type SÜSS Microtec 

MJB3 (Annexe A.1.2). Après un temps de relaxation de 10 𝑚𝑖𝑛, le recuit d’inversion est réalisé à 120°𝐶 

pendant 2 𝑚𝑖𝑛 ce qui permet la réticulation des zones insolées, les rendant alors insolubles dans le 

développeur et insensibles aux UV-Visibles. L’échantillon est alors de nouveau insolé sans masque pendant 

45 𝑠𝑒𝑐 pour procéder à l’insolation de la résine non-réticulée qui devient soluble au développeur AZ. Ces 

zones sont ensuite dissoutes pendant 45 𝑠 dans le développeur AZ dilué à 50% en volume dans de l’EDI 

(étape 3.3 de la Figure II-21). En raison de l’importante rugosité engendrée par les nanonets, des résidus 

de résine sont susceptibles de rester sur les NFs après développement. Afin de les éliminer et ainsi assurer  
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un contact intime entre le métal et les NFs, un court plasma d’oxygène à couplage inductif appelé ICP 

(« Inductively Coupled Plasma ») est réalisé avec un bâti STS pendant 1 𝑚𝑖𝑛 à 100 𝑊 (Annexe A.1.1.3).  

L’oxyde natif des NFs est ensuite éliminé par un traitement BOE (HF/NH4F) pendant 30 𝑠. En effet, la 

désoxydation des NFs réduit considérablement la résistance de contact entre le métal et les NFs et favorise 

par ailleurs la diffusion du métal lors de la siliciuration (Lin et al., 2010). Précédant le dépôt des contacts, 

un court plasma argon de 48 𝑠 à 250 𝑉 est réalisé pour, d’une part, améliorer l’adhérence des contacts, 

et d’autre part, retirer l’oxyde natif qui se serait éventuellement reformé durant le laps de temps entre le 

BOE et la mise sous vide. Enfin, 100 𝑛𝑚 de nickel suivi de 50 𝑛𝑚 d’or sont évaporés (étape 3.4 de la Figure 

II-21) par faisceau d’électrons avec un appareil Plassys MEB 550S (Annexe A.1.3.1). Le nickel a été choisi 

pour le contact direct du métal avec les NFs car les siliciures formés après recuit produisent une faible 

hauteur de barrière de Schottky avec une interface abrupte entre les siliciures et les NFs (Coe and 

Rhoderick, 1976; Rosaz et al., 2011b). L’or, quant à lui, a été choisi en prévision de la biofonctionnalisation 

des dispositifs à laquelle il est insensible. Enfin, l’épaisseur totale de métal doit être suffisamment 

importante pour encapsuler les NFs tout en étant bien inférieure à l’épaisseur de résine pour permettre 

l’infiltration du solvant lors du lift-off. Un total de 150 𝑛𝑚 offre un bon compromis. Pour terminer, la 

révélation des contacts source/drain est réalisé par lift-off pendant 6 ℎ dans de l’AZ 100 Remover (étape 

3.5 de la Figure II-21). Ce solvant dissout progressivement la résine ce qui limite le soulèvement brutal du 

métal et donc le décrochement des NFs. Par ailleurs, comme confirmé par des images MEB réalisées sur 

les NFs après lift-off, la résine est retirée efficacement avec ce solvant et ne nécessite donc pas de 

nettoyage de type plasma supplémentaire.  

 
Figure II-21 : Principales étapes pour la formation des contacts source/drain. (3.0) Nanonet après isolation (voir 

partie II.3.2.1). (3.1) Dépôt de la résine à inversion AZ5214E par la technique de la tournette. (3.1) Insolation dans 
l’UV-Visible à travers le masque aligné par rapport au nanonet isolé. (3.3) Résine développée. (3.4) Evaporation 
par faisceau d’électrons du nickel et de l’or. (3.5) Révélation des contacts source/drain après soulèvement de la 

résine (lift-off). 

Une image MEB après isolation et formation des contacts est illustrée en Figure II-22(a). Ce transistor à 

effet de champ est composé d’un canal en nanonet de Si (NN-FET) avec une zone active d’une longueur 

de 50 𝜇𝑚 pour une largeur de 120 𝜇𝑚. Les contacts de forme carrée mesurent 200 𝜇𝑚 de côté. Limitée 

par les motifs du masque, la technique de lift-off développée dans ce travail permet d’atteindre des 

(3.0) Nanonet isolé 
et fritté 

(3.4) Evaporation du 
nickel et de l’or  
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résolutions de longueur de canal de 𝟓 𝝁𝒎. Par ailleurs, sur la Figure II-22(b), nous pouvons remarquer que 

le pourcentage de recouvrement des NFs dans le canal après lift-off est comparable à celui mesuré après 

transfert des nanonets. Ainsi, le procédé de lift-off n’engendre peu ou pas de modification au niveau de la 

densité de NFs.  

  
Figure II-22 : (a) Image MEB après isolation du nanonet de Si, dépôt des contacts source/drain puis lift-off. La 
longueur du canal en nanonet de Si est de 50 𝜇𝑚 pour une largeur de 120 𝜇𝑚. Les contacts carrés mesurent 

200 𝜇𝑚 de côté. (b) Pourcentage de recouvrement des NFs en fonction du volume de suspension de NFs filtrée 
après transfert des nanonets et après lift-off. 

La technique de formation des contacts par lift-off est versatile puisqu’elle permet de fabriquer des 

transistors composés de nanonet de Si avec une résolution atteignant au moins 5 𝜇𝑚 en utilisant des 

techniques standard de photolithographie dans le domaine de l’UV-Visible. De plus, il est intéressant de 

noter que grâce à la grande surface couverte par le nanonet sur le substrat, le seul alignement à faire 

consiste à placer les contacts (200 μm) au niveau des lignes d’isolation (120 μm). Il n’est donc pas 

nécessaire de visualiser les NFs comme c’est le cas pour les transistors à base de NF unique. 

II.3.2.4. Siliciuration des contacts drain-source 

II.3.2.4.1. Principe de fonctionnement et choix du métal 

Couramment utilisée depuis les années 80 dans les MOSFETs, la siliciuration consiste à former un alliage 

entre un métal et le silicium lors d’un recuit afin de diminuer la résistance électrique de contact entre les 

deux matériaux. Durant cette étape, des réactions à l’état solide se produisent par des procédés de 

diffusion et/ou de nucléation des espèces activées thermiquement. Selon les conditions expérimentales 

du recuit, différentes phases cristallines stables appelées siliciures peuvent se former et sont notées MxSiy 

avec M le métal utilisé. Le silicium a la particularité de s’associer avec de nombreux métaux dont quelques-

uns sont regroupés dans le Tableau II-1. Historiquement, les siliciures TiSi2, CoSi2 et récemment NiSi ont 

été les plus utilisés par l’industrie de la microélectronique pour leur faible résistivité électrique comprise 

entre 10 –  25 𝜇𝛺. 𝑐𝑚 (Doering and Yoshio, 2008). Néanmoins, les alliages à base de Ti et Co requièrent 

des recuits à haute température qui peuvent être responsables de la désactivation des dopants contenus 

dans le silicium et qui impliquent une augmentation de la résistance de contact à l’interface entre le 

siliciure et le Si (Tomita, 2013). De plus, pour certains siliciures de Co, le Si est l’espèce de diffusion 

dominante ce qui provoque la formation de lacunes dans le silicium. Suite à ce phénomène, la diffusion 

des lacunes de Si peut, elle aussi, devenir considérable. Ainsi, des flux simultanés de matière dans un sens 

et de lacunes dans l’autre entrainent l’apparition de porosités au sein du silicium, 
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phénomène communément appelé l’effet Kirkendall. C’est probablement l’une des raisons pour laquelle 

une augmentation élevée de la résistance électrique des siliciures de Co est observée lorsque la longueur 

de canal des transistors MOSFETs est en deçà de 50 𝑛𝑚 (Lavoie et al., 2004, 2003).  

Tableau II-1 : Propriétés des différents siliciures utilisés dans l’industrie de la microélectronique. Tableau adapté 
d’après les références (Lavoie et al., 2004; Murarka, 1983; Sze and Ng, 2006). Φbn correspond à la hauteur de 

barrière sur du silicium de type N. 

Siliciures Température de formation (°C) Structure Φbn (eV) Résistivité (μΩ.cm) 

TiSi2 650 Orthorhombique 0,60 13-16 

CoSi2 450 Cubique 0,64 18-20 

PtSi 300 Orthorhombique 0,87 28-35 

NiSi 400 Orthorhombique 0,75 10,5-18 

 

Pour les raisons énoncées précédemment, le siliciure NiSi est aujourd’hui largement utilisé de part sa faible 

résistivité électrique (10,5 –  18 𝜇𝛺. 𝑐𝑚) ainsi que sa plus faible température de formation (400°𝐶). Par 

ailleurs, la siliciuration à base de Ni est un procédé de diffusion dans lequel le Ni est l’espèce de diffusion 

dominante (Lavoie et al., 2003). Ainsi, contrairement aux siliciures de Co, les lacunes générées lors du 

recuit thermique se situent dans le contact métallique et évitent l’apparition de porosités au sein du 

silicium. 

Néanmoins, la complexité du diagramme de phase Ni-Si présenté en Figure II-23 dénote de la difficulté à 

contrôler, lors du recuit, la formation de la phase désirée NiSi. En effet, de nombreuses phases cristallines 

et stables à température ambiante sont susceptibles de se former (Tableau II-2) (Doering and Yoshio, 

2008). A noter que les variations de résistivité d’une phase à une autre sont très importantes, s’étendant 

de 10 à 150 𝜇𝛺. 𝑐𝑚. 

  
Figure II-23 : Diagramme de phases binaires du couple nickel-silicium (Massalski et al., 1990). 
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Actuellement, le procédé salicidation (Zhang and Östling, 2003) (acronyme de « self-aligned silicide ») est 

utilisé pour réaliser la siliciuration simultanée des contacts source, drain et grille. Cette technique consiste 

à former la phase Ni2Si par diffusion du Ni lors d’un premier recuit. Puis, après gravure de l’excès du nickel 

n’ayant pas réagi, le siliciure NiSi est formé après un second recuit entre 400°𝐶 et 550°𝐶 (Cacho, 2005; 

Tomita, 2013). D’après Ottaviani (Ottaviani, 1979), NiSi ne peut se former qu’après consommation de tout 

le réservoir de métal, ce qui explique la nécessité de graver l’excès de Ni après le premier recuit. 

Tableau II-2: Température de formation, structure cristallographique, résistivité électrique, volume par atome de 
Si (𝑉𝑁𝑖𝑥𝑆𝑖𝑖 / 𝑆𝑖) et rapport de ce volume avec celui du Si (𝑉𝑁𝑖𝑥𝑆𝑖𝑖 / 𝑆𝑖 /𝑉𝑆𝑖)  de chaque siliciure NiXSiy stable à 

température ambiante (Lavoie et al., 2004; Sze and Ng, 2006). NC est l’acronyme pour Non Communiqué. 

Phase 
Température de 

formation (°𝑪) 

Structure 

cristalline 

Résistivité  

(𝝁𝜴. 𝒄𝒎) 

𝑽𝑵𝒊𝒙𝑺𝒊𝒊 / 𝑺𝒊  

(Å𝟑) 
𝑽𝑵𝒊𝒙𝑺𝒊𝒊 / 𝑺𝒊 /𝑽𝑺𝒊 

Ni - Cubique 7-10 - - 

Ni3Si NC Cubique 80-90 43,08 2,15 

Ni31Si12 NC Hexagonale 90-150 39,46 1,97 

Ni2Si 200 Orthorhombique 24-30 32,15 1,61 

Ni3Si2 NC Orthorhombique 60-70 28,73 1,44 

NiSi 400 Orthorhombique 10,5-18 24,12 1,21 

NiSi2 800 Cubique 34-50 19,75 0,99 

Si - Cubique Dépend du dopage 20,01 1 

 

Nous avons montré que la phase NiSi permet de former une interface entre le Si et le Ni faiblement 

résistive pour un budget thermique compatible avec les spécifications de l’industrie de la 

microélectronique d’aujourd’hui. Nous allons à présent décrire la siliciuration des nanofils de silicium avec 

le nickel.  

II.3.2.4.2. La siliciuration des nanofils de silicium avec le nickel 

Pour les nanofils de silicium, la formation d’un siliciure permet également de former une interface abrupte 

sur l’ensemble de la section du nanofil entre le siliciure et le nanofil ce qui facilite l’injection des porteurs. 

En effet, le nickel pénètre sur tout le volume du NF puis diffuse longitudinalement. Dans le cas contraire, 

pour des nanofils non siliciurés, l’injection des porteurs est moins efficace puisqu’elle se fait de façon 

radiale par les bords des NFs. Durant ses travaux de thèse, Guillaume Rosaz (Rosaz, 2012; Rosaz et al., 

2011b) a montré que le siliciure NiSi, formé à 400°𝐶 dans les nanofils, abaisse la hauteur de la barrière de 

Schottky favorisant ainsi l’injection des porteurs. Les performances des transistors en sont nettement 

améliorées notamment par une augmentation du courant accompagnée d’une diminution de la pente sous 

le seuil. Byon et al (Byon et al., 2007) ont aussi étudié l’impact de la siliciuration sur les propriétés 

électriques des transistors et ont observé un optimum entre 400°C et 450°C après des recuits successifs 

de 250°𝐶 à 500°𝐶 . Par ailleurs, Chou et al (Chou et al., 2010, 2009) ont étudié la cinétique de formation 

du NiSi entre 450°𝐶 et 750°𝐶 par des analyses de microscopie électronique à transmission in-situ. 

Néanmoins, l’obtention de la phase NiSi est souvent accompagnée d’une phase riche en Ni qui se forme à 

plus basse température (Hsu et al., 2013; Katsman et al., 2014, 2012). D’autres études cristallographiques 

ont montré la possibilité d’obtenir des phases uniquement riches en Ni telles que Ni31Si12 et Ni2Si pour des 
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températures comprises entre 400°𝐶 et 450°𝐶 (Dellas et al., 2012, 2009). Plus surprenant, le siliciure NiSi2 

a pu être stabilisé pour des faibles températures comprises entre 440°𝐶 et 550°𝐶 (Dellas et al., 2012, 

2009; Lin et al., 2010; Ogata et al., 2011; Weber et al., 2007) alors qu’il se forme à environ 800°𝐶 pour des 

matériaux massifs. Afin d’évaluer les phases susceptibles de se former pour une température donnée, la 

Figure II-24 représente les températures minimales et maximales de formation des différents siliciures 

NixSiy dans les nanofils de silicium à partir de 14 références reportées dans la littérature.  

 
Figure II-24 : Plage de température de formation des différents siliciures NiXSiy reportés dans la littérature d’après 
14 références (Byon et al., 2007; Chen et al., 2013; Chou et al., 2011, 2010, 2009, Dellas et al., 2012, 2009; Hsu et 
al., 2013; Katsman et al., 2012; Lin et al., 2010; Ogata et al., 2011; Tang et al., 2012; Weber et al., 2007, 2006). 

D’après la Figure II-24, pour une température de recuit d’environ 400°𝐶, nous pouvons constater que les 

phases Ni31Si12, Ni2Si, NiSi et NiSi2 sont susceptibles de se former, soit une variation de résistivité électrique 

comprise entre 10,5 à 150 𝜇𝛺. 𝑐𝑚. Ainsi, l’obtention de la phase NiSi dans les nanofils de silicium est 

complexe et la siliciuration relève de nombreux paramètres tels que l’orientation cristalline (Dellas et al., 

2012, 2009), le diamètre du nanofil (Hsu et al., 2013), l’épaisseur du film de nickel (Song et al., 2013) ou 

encore l’épaisseur d’oxyde entourant le nanofil (Chen et al., 2013). D’après les travaux d’Ogata et al (Ogata 

et al., 2011), la longueur de diffusion du siliciure dans le NF évolue avec la racine carré de la durée du 

recuit. 

La siliciuration des nanofils, inhérente aux conditions expérimentales, nécessite donc d’être optimisée afin 

d’obtenir un contact faiblement résistif pour les nanonets de silicium et sera discutée dans la partie 

suivante. 

II.3.2.4.3. Choix des paramètres de recuit et protocole expérimental 

D’après l’analyse bibliographique réalisée précédemment, le siliciure désiré NiSi de faible résistivité 

électrique se forme à une température d’environ 400°𝐶 pour des matériaux massifs (Tableau II-2). Dans 

le cadre de la siliciuration des NFs, les mécanismes complexes de croissance mis en jeu ne permettent pas 

de conclure quant à une température et une durée optimales pour la formation de la phase NiSi malgré 

une littérature riche sur ce sujet. Néanmoins, d’après nos précédents travaux (Ternon et al., 2015) et les 

études de Byon et al (Byon et al., 2007), un optimum des propriétés électriques se distingue pour un recuit 

à 400°𝐶 ce qui concorde avec la température de formation du NiSi. De plus, cette température n’excède 

pas la température maximale autorisée pour une intégration sur le back-end d’un circuit de lecture. La 
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température de recuit a donc été fixée systématiquement à 𝟒𝟎𝟎°𝑪. D’après les 14 références présentées 

sur la Figure II-24, la durée de recuit s’étend généralement de quelques dizaines de seconde à quelques 

minutes. La durée de recuit a donc été prise entre 𝟑𝟎 𝒔 et 𝟔𝟎 𝒔 et sera précisée pour chaque étude.  

 

Suite à l’étape lift-off, la siliciuration des NFs est réalisée dans un four à recuit rapide Jipelec de la 

compagnie JetFirst (Annexe A.1.4) de sorte que les jonctions NF-NF, frittées en début du procédé, soient 

préservées de la réoxydation grâce à l’absence d’oxygène dans le four. Après une purge de l’enceinte, un 

flux d’azote de 2000 𝑠𝑐𝑐𝑚 est continuellement injecté dans le réacteur. La température est régulée par le 

biais d’un thermocouple situé sous les échantillons.  

II.3.2.5. Bilan sur l’intégration des nanonets de Si en transistor à effet de champ 

Nous avons montré que les nanonets de Si peuvent être intégrés en transistor à effet de champ avec des 

techniques standard de l’industrie de la microélectronique. Chacune des étapes développées, gravures 

sèches ou humides, recuits, photolithographies et formation des contacts électriques, a été optimisée 

grâce à un contrôle systématique de la densité et de l’intégrité des NFs. La technique de lift-off utilisée 

pour la révélation des contacts source/drain permet d’atteindre une résolution de taille de canal jusqu’à 

5 𝜇𝑚 et ne nécessite aucun alignement par rapport aux NFs grâce à leur répartition aléatoire et homogène 

sur tout le substrat. De plus, avec pour objectif une intégration des dispositifs sur un circuit de lecture, 

l’ensemble du procédé développé au cours de cette thèse respecte les spécifications imposées au niveau 

du budget thermique (température maximale de 400°𝐶). Afin de valider la filière d’intégration 

développée, les propriétés électriques des FETs ainsi fabriqués seront étudiées en lien avec les points clés 

de la filière. 

II.3.3. Propriétés électriques des NFs siliciurés 

D’après la littérature (Ogata et al., 2011), la cinétique de croissance des siliciures dépend fortement du 

diamètre des NFs. En supposant que les siliciures formées dans les NFs ont une résistivité intrinsèque 

proche les unes des autres, les variations de longueur de diffusion sont susceptibles d’engendrer des 

disparités de résistivité électrique entre les différents chemins de conduction liant la source et le drain. 

Afin d’étudier la qualité des contacts électriques, les caractéristiques de sortie d’un MPC-FET (Figure II-

25(a)) et d’un NN-FET (Figure II-25(b)) ont été mesurées après une siliciuration réalisée à 400°𝐶 pendant 

60 𝑠 sous azote pour une même densité de NFs d’environ 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de 

NFs filtrée de 34 𝑚𝐿). Ainsi, après cette étape de siliciuration, les transistors à nanonets sont prêts à être 

caractérisés. 

Nous allons dans un premier temps nous intéresser aux mesures électriques du MPC-FET d’une longueur 

de canal de 5 𝜇𝑚 représentées en Figure II-25(a). D’après ces mesures, trois régimes peuvent être 

identifiés comme pour un transistor MOSFET classique à savoir le régime linéaire, à saturation et le régime 

d’avalanche. Le premier domaine compris entre une tension de drain de 0 𝑉 et environ -6 𝑉 présente une 

caractéristique linéaire. En supposant que seuls les NFs pontant directement la source et le drain 

contribuent à la conduction, les contacts des NFs avec le drain et avec la source constituent alors les 

résistances limitant la conduction dans le dispositif. Or, d’après la linéarité des caractéristiques obtenues, 

nous pouvons en déduire que les siliciures formés présentent une faible résistivité électrique. Comme a 

pu le démontrer Guillaume Rosaz au cours de sa thèse (Rosaz, 2012; Rosaz et al., 2011b), il en résulte une 
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faible hauteur de barrière de Schottky entre le nickel et les NFs grâce aux siliciures qui favorisent alors 

l’injection des porteurs de charge dans les canaux en NFs. Ces observations confirment que la siliciuration 

réalisée permet la formation d’un bon contact électrique entre les NFs et le nickel malgré une dispersion 

en diamètre des NFs. Ensuite, pour une tension comprise entre −6 𝑉 et environ −9 𝑉, la diminution de la 

tension de drain provoque une augmentation de la zone de déplétion dans le canal côté drain et a fortiori 

le pincement du canal. Le courant est alors constant et le transistor fonctionne en régime de saturation. 

Néanmoins, ce courant présente des instabilités qui peuvent s’expliquer par des fluctuations de dopage 

des différents NFs impliqués dans la conduction. En effet, les NFs, obtenus par une croissance VLS non 

dopés intentionnellement, sont susceptibles de présenter des variations de dopage (Eichfeld et al., 2007). 

Enfin, au-delà de −9 𝑉, la seconde augmentation mesurée pourrait correspondre au régime d’avalanche 

du transistor. Une autre cause de fluctuation peut provenir de la rupture ou de l’ouverture de chemins de 

conduction en raison du fort champ électrique appliqué. 

Au regard du NN-FET illustré en Figure II-25(b), nous pouvons constater que les caractéristiques de sortie 

présentent aussi un régime linéaire et de saturation mais pas de régime d’avalanche. Il est intéressant de 

remarquer que pour ce dispositif les porteurs doivent, en plus des contacts source/drain, circuler au niveau 

des jonctions NF-NF puisque la longueur du canal est environ sept fois plus importante que celle des NFs. 

Malgré environ 10 jonctions NF-NF nécessaires pour relier la source et le drain, la linéarité de la 

caractéristique de 0 à −9 𝑉 témoigne de l’excellent contact électrique non seulement des NFs avec le 

nickel mais aussi entre NFs. De plus, contrairement au MPC-FET, le courant mesuré dans le régime de 

saturation varie peu et pourrait s’expliquer par un effet de moyenne du nanonet qui sera présenté dans 

le chapitre suivant.  

Enfin, d’après ces caractéristiques électriques (Figure II-25), nous observons que le MPC et NN-FET 

présentent tous deux un effet de champ puisque l’application d’une tension de grille permet la modulation 

du courant de drain. Nous pouvons ainsi affirmer et confirmer que les NFs issus d’une croissance non 

  
Figure II-25 : Caractéristiques de sortie après siliciuration à 400°𝐶 pendant 60 𝑠 sous N2 pour (a) un MPC-FET et 

(b) un NN-FET avec une longueur de canal de 5 et 50 𝜇𝑚 respectivement. Cette étude a été réalisée  pour les 
deux dispositifs avec la même densité d’environ 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 

34 𝑚𝐿). Les tensions de grille ainsi que les différents régimes de fonctionnement des transistors sont indiqués sur 
les courbes. 
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dopée intentionnellement se comportent comme des types P dont les porteurs majoritaires sont les trous. 

Nous allons à présent nous intéresser aux caractéristiques de transfert (𝐼𝑑 − 𝑉𝑔) de ces deux dispositifs. 

Ces dernières, représentées sur la Figure II-26, ont été mesurées à une tension de drain de −1 𝑉 qui se 

situe dans le régime linéaire des précédentes caractéristiques de sortie du MPC et NN-FET. 

 
Figure II-26 : Caractéristiques de transfert en échelle linéaire et logarithmique du (a) MPC-FET et (b) NN-FET de la 
précédente Figure II-25. La tension de drain de −1 𝑉 a été choisie dans le régime linéaire des caractéristiques de 
sortie. Pour les deux dispositifs, le rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 est de l’ordre de 103 tandis que la tension de seuil (Vth) est 

d’environ 15 𝑉 et −5 𝑉 pour le MPC et NN-FET, respectivement. 

D’après les caractéristiques de transfert de la Figure II-26(a) et (b), les MPC et NN-FET présentent tous 

deux une modulation claire du courant avec la tension de grille permettant d’identifier l’état On et Off, 

comme un transistor MOSFET classique. Pour un dopage résiduel de type P, nous pouvons en déduire que 

l’état On, atteint pour des tensions de grille négatives, correspond au régime d’accumulation des trous du 

transistor. A l’inverse, dans l’état Off, le transistor fonctionne en régime de désertion. Avec une tension 

de drain de seulement −1 𝑉, le rapport du courant 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 est de l’ordre de 103 pour le NN et MPC-

FET.   

Ainsi, nous venons de montrer que les transistors à nanonets de silicium présentent un effet de champ 

comme pour les transistors classiques MOSFETs. Ce résultat démontre que, grâce aux frittages des 

jonctions entre NFs, des transistors à canal long sont tout à fait réalisables avec des NFs de silicium malgré 

les réticences de la littérature (Heo et al., 2008). Nous allons à présent nous intéresser aux différents 

nœuds technologiques auxquels nous avons été confrontés pour mettre au point de tels dispositifs 

fonctionnels. 

II.4. Nœuds technologiques importants 

II.4.1. Dépôt de matériaux 

II.4.1.1. Contraintes mécaniques liées à l’évaporation 

L’évaporation par faisceau d’électrons peut engendrer des contraintes dans le métal déposé. Lorsque ce 

dernier est déposé sur une résine photosensible, le métal se retrouve en tension et induit des forces de 

compression sur la résine sous-jacente (Kuhn et al., 1998). Initialement, l’épaisseur déposée pour les 

contacts source/drain était de 350 𝑛𝑚 au total (150 𝑛𝑚 d’or sur 200 𝑛𝑚 de nickel) afin de garantir une 

épaisseur nettement plus importante que le diamètre des NFs. Cependant, comme nous avons pu 

l’observer expérimentalement pour une telle épaisseur, les contraintes de compression sont supérieures 
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aux forces d’adhésion entre la résine AZ5214E et le substrat, induisant alors une délamination de la résine 

avec le métal. Ce décollement illustré en Figure II-27(a) et (b) n’apparait que pour des longueurs de canal 

supérieures à 30 𝜇𝑚. Deux problèmes majeurs en découlent lors de l’intégration des nanonets. D’une 

part, les métaux évaporés se déposent sur les parois latérales de la résine délaminée et rendent impossible 

le retrait ultérieur de la résine. D’autre part, les NFs contenus dans la résine sont alors éloignés du substrat 

lors de la délamination et provoquent une perte du contact électrique au niveau de la source et du drain. 

La zone en pointillé de l’image MEB présentée en Figure II-27(c) montre que les NFs sont décrochés jusqu’à 

environ 30 𝜇𝑚 du contact suite à la délamination. Enfin, nous pouvons remarquer sur la Figure II-27(d) 

que les zones démunies de NFs ont systématiquement des formes semblables en arc-de-cercle et sont 

caractéristiques des motifs du masque utilisé. 

 
Figure II-27 : (a) Image MEB en vue à 45° après évaporation de 200 𝑛𝑚 de Ni suivi de 150 𝑛𝑚 d’or. Elle montre 

la délamination du film avec les métaux au niveau du contact source/drain. (b) Zoom sur la délamination. (c) 
Image MEB après retrait de la résine et du métal pour révéler les contacts source/drain. La zone en pointillé 

montre que suite à la délamination, les NFs se sont décrochés jusqu’à environ 30 μm du contact. (d) Image en 
microscopie optique de l’image MEB (c). 

D’après Kuhn et al (Kuhn et al., 1998), les contraintes sont intrinsèquement liées au métal et peuvent être 

réduites en diminuant son épaisseur. Après plusieurs épaisseurs testées, l’empilement maximum sans 

délamination est de 150 𝑛𝑚 composé de 50 𝑛𝑚 d’or sur 100 𝑛𝑚 de nickel. Pour les densités visées et 

diamètres de NFs, cette épaisseur totale reste suffisante pour les couvrir et permettre leur siliciuration. 

De ce fait, les dispositifs étudiés ont été fabriqués avec cet empilement. 
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II.4.1.2. Adhésion de la résine et des contacts sur les nanonets 

En raison de la présence des NFs et de la forte rugosité induite, le dépôt d’un matériau sur un nanonet 

nécessite l’optimisation des conditions de dépôt qui deviennent un paramètre critique. De plus, le très 

faible diamètre des NFs (39 𝑛𝑚) accompagné d’une longueur très importante (6,9 𝜇𝑚) engendrent des 

forces de capillarité suffisamment élevées pour concurrencer la force d’adhésion entre le matériau et le 

couple nanonet/substrat. La nanostructuration provoquée par les nanonets de Si rend très hydrophile la 

surface (Ternon et al., 2013) et modifie ainsi la cohésion de la couche superficielle. De ce fait, la 

préparation de surface du couple substrat/nanonet est primordiale pour palier au décollement et sera 

discutée en détails ci-dessous pour deux étapes clés dans la fabrication des transistors : l’étalement de la 

résine et le dépôt de métal. 

Comme cela a été présenté précédemment, le procédé d’intégration des nanonets (isolation et dépôt des 

contacts source/drain) nécessite l’utilisation de résines photosensibles déposées à la tournette. Lors de 

notre travail expérimental, nous avons remarqué que les résines se décollaient souvent lors de l’étape de 

développement en milieu aqueux. En effet, les bords de résine dans les zones ouvertes se soulevaient du 

substrat sur quelques micromètres ce qui empêchait notamment le dépôt correct de métal. L’utilisation 

d’un promoteur d’adhérence de type HMDS (HexaMéthylDiSilazane) s’est donc s’avérée indispensable car 

il augmente l’hydrophobicité de l’échantillon par des liaisons Sisubstrat-O-Si-CH3 et réduit considérablement 

les possibilités de décollement.  

Par ailleurs, l’adhésion des contacts électriques a aussi été optimisée au cours de cette thèse. Au début 

des travaux, nous avons constaté que lors de l’étape de la révélation des contacts source/drain par la 

technique du lift-off, ces derniers se décollaient systématiquement. Les forces de capillarité engendrées 

par la présence des NFs facilitaient probablement l’infiltration du solvant (AZ 100 Remover) entre le 

contact et le substrat et cela provoquait le soulèvement du métal. L’exposition de la surface à un plasma 

d’argon juste avant le dépôt de nickel est une piste que nous avons explorée pour améliorer l’adhésion 

des contacts source/drain. Nous avons ainsi démontré qu’un tel nettoyage pendant 48 𝑠 à une tension de 

250 𝑉 évite leur décollement même après avoir laissé les échantillons 6 heures dans le solvant. De plus, 

ce type de plasma physique, gravant à une vitesse de 0,4 à 0,5 𝑛𝑚. 𝑚𝑖𝑛−1 les oxydes thermiques SiO2, 

permet de retirer l’éventuel oxyde natif qui se serait reformé sur les NFs durant le laps de temps écoulé 

entre le BOE et le dépôt de nickel, améliorant ainsi le contact électrique. 

II.4.2. La siliciuration des nanonets 

II.4.2.1. La « multi-siliciuration » 

II.4.2.1.1. Caractérisations morphologiques 

Outre les caractérisations électriques, la morphologie des NFs a été étudiée par MEB après la siliciuration 

des NFs à 400°𝐶 pendant 60 𝑠 sous azote (Figure II-28(a)). La différence de résistivité électrique entre les 

siliciures NixSiy et les NFs de Si est suffisante pour obtenir un contraste de brillance même en mode 

"électrons secondaires" (observation morphologique) ce qui permet de visualiser la diffusion du nickel au 

sein des NFs.  
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Figure II-28 : Siliciuration des NFs à 400°𝐶 pendant 60 𝑠 sous azote. (a) Image MEB de plusieurs NFs siliciurés. La 
longueur du siliciure NiXSiY et le diamètre des NFs sont indiqués. (b) Longueur du siliciure en fonction de l’inverse 

de la racine carrée du diamètre des NFs mesurée au cours de ce travail de thèse et comparée aux valeurs 
reportées par Katsman et al (Katsman et al., 2010). Les points expérimentaux ont été ajustés avec une régression 

linéaire. 𝐷𝑡ℎ  correspond à l’intersection de la régression avec l’axe des abscisses. 

Comme illustré sur l’image MEB présentée en Figure II-28(a), le contraste de brillance observée sur trois 

NFs montre une diffusion du nickel depuis le contact. Pour une température de 400°𝐶, le nickel, espèce 

de diffusion dominante selon la littérature, pénètre dans les NFs sur quelques centaines de nanomètre en 

60 𝑠 soit une vitesse moyenne de diffusion de l’ordre de 6 𝑛𝑚. 𝑠−1. Des vitesses de croissance proches de 

cette valeur ont été reportées dans la littérature pour des températures similaires : de l’ordre de 4 𝑛𝑚. 𝑠−1 

à 450°𝐶 (Dellas et al., 2009) ou encore 5 𝑛𝑚. 𝑠−1 à 420°𝐶 (Yaish et al., 2011). Toutefois, on trouve 

également des valeurs de diffusion qui peuvent être très différentes en raison des conditions 

expérimentales différentes notamment en lien avec la qualité de l’interface entre les NFs et le nickel 

(Katsman et al., 2012; Ogata et al., 2011). 

Cependant, d’après la littérature, le procédé de siliciuration dépend aussi du diamètre des NFs. Ogata et 

al (Ogata et al., 2011) ainsi que Katsman et al (Katsman et al., 2010) ont mis en évidence une relation de 

proportionnalité entre la longueur du siliciure et l’inverse de la racine carrée du diamètre des NFs 

(𝐿𝑁𝑖𝑥𝑆𝑖𝑦
∝ 𝐷𝑁𝐹𝑠

−0.5) pour les phases NiSi2 et Ni2Si (températures de recuit comprises entre 280°𝐶 et 440°𝐶). 

D’après leurs analyses et le modèle de Katsman, cette dépendance est une preuve formelle d’un 

mécanisme gouverné par la diffusion du Ni en surface du siliciure. Nous avons donc étudié pour nos 

échantillons la longueur de diffusion du nickel en lien avec le diamètre des NFs (mesuré sur la zone non-

siliciurée), comme cela est reporté sur la Figure II-28(b) pour un grand nombre de NFs. Malgré une forte 

dispersion des points expérimentaux, une relation linéaire se dégage entre la longueur de siliciure et 

l’inverse de la racine carrée du diamètre des NFs et confirme donc un mécanisme de diffusion du nickel 

en surface du siliciure.  

Selon le modèle de Katsman et al (Katsman et al., 2010), le mécanisme de croissance du siliciure est un 

processus en deux étapes qui se déroule radialement puis longitudinalement dans le NF. Lors de la 

première étape, illustrée sur la Figure II-29(a), le nickel apporté en surface du NF diffuse très rapidement 

sous la surface immédiate du NF formant un siliciure. Ensuite, le nickel diffuse à l’interface siliciure/SiO2 
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ce qui implique une couche riche en Ni à la surface et pauvre en Ni vers le cœur du NF. Ce gradient induit 

alors une diffusion radiale du Ni. Le profil parabolique du siliciure se déplace ainsi axialement pénétrant 

de plus en plus profondément dans le NF. 

Lorsque ces zones siliciurés sur les pourtours du NF se rejoignent au cœur de celui-ci, l’étape illustrée sur 

Figure II-29(b) débute. La croissance se poursuit alors longitudinalement avec un apport de Ni à l’interface 

NixSiy/Si qui se fait par la surface. La forme du profil de diffusion (creux ou plat) dépend alors des valeurs 

relatives des vitesses de diffusion du Ni à l’interface siliciure/SiO2 et siliciure/Si.  

Katsman et al (Katsman et al., 2010) ont également montré que lorsque le diamètre du NF est supérieur à 

une valeur limite, les siliciures en pourtours ne se rejoignent jamais, ce qui inhibe l’étape 2. Le diamètre 

limite noté 𝐷𝑡ℎ se détermine en extrapolant la régression linéaire à la longueur de siliciure nulle (Figure II-

28(b)). Ainsi, tout NF dont le diamètre est inférieur à cette limite sera siliciuré en volume tandis que tout 

NF de diamètre supérieur sera siliciuré en surface uniquement pour des conditions expérimentales 

données. Dans les conditions expérimentales de Katsman et al (Katsman et al., 2010), le diamètre limite 

obtenu par extrapolation est de l’ordre de 120 𝑛𝑚 (Figure II-28(b)). Dans ce cas, les NFs dont le diamètre 

est inférieur à 120 𝑛𝑚 sont décrits par une croissance longitudinale du siliciure (Figure II-29(b)). A 

l’inverse, pour des NFs de diamètre supérieur à 120 nm, la siliciuration de tout le volume du NF situé sous 

le contact est incomplète, la croissance reste en surface. 

Dans nos conditions expérimentales (400°𝐶, 60 𝑠), le diamètre limite est de 160 𝑛𝑚 (Figure II-29(b)). La 

durée étant du même ordre de grandeur, la différence de température de siliciuration pourrait expliquer 

cet écart puisque la diffusion est un processus thermiquement activé. Ainsi, au regard de la population de 

NFs (Figure II-14(b) page 56), tous les NFs constituant les nanonets sont siliciurés en volume ce qui implique 

bien l’existence d’une interface abrupte siliciure/NFs malgré leur importante dispersion en diamètre, 

assurant ainsi une bonne injection des porteurs dans les NFs.  

 
Figure II-29 : Modèle de croissance du siliciure dans le NF en deux étapes : (a) l’étape 1 correspond à une 

croissance latérale (radiale) et se poursuit ensuite selon l’étape 2 (b) dans laquelle le croissance se fait le long du 
NF (Katsman et al., 2010). 

 

(a) (b)
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Par ailleurs, l’observation des images MEB révèle que certains NFs présentent deux diamètres distincts le 

long du siliciure comme cela est identifié sur la Figure II-30(a) et également visible sur la Figure II-28(a). 

Depuis le contact électrique, le NF siliciuré possède une première zone avec une importante expansion du 

diamètre du NF puis ce dernier s’amincit pour atteindre un diamètre proche de celui du NF. Ces variations 

suggèrent la formation de différents siliciures le long du NF car l’inclusion du Ni dans le réseau cristallin du 

Si engendre des modifications du volume de la maille NixSiy par rapport au volume de la maille initiale du 

Si. En se référant au volume par atome de silicium des différents siliciures, présentés dans le Tableau II-2 

(page 67), nous pouvons constater que ces variations de volume dépendent fortement du siliciure formé 

et peuvent engendrer des augmentations de volume jusqu’à 2,15 fois celui du silicium. 

Comme cela a pu être discuté précédemment dans la partie II.3.2.4.2 (page 67), la coexistence de plusieurs 

phases NixSiy le long du NF a déjà été observée dans la littérature portant sur la siliciuration des NFs. 

D’après les observations et modélisations de Katsman et al (Katsman et al., 2014, 2012), la formation de 

la phase NiSi est souvent accompagnée d’une phase riche en nickel au niveau du contact identifié 

comme 𝑁𝑖𝑥+1𝑆𝑖 (avec 𝑥 > 0) pour des recuits compris entre 300°𝐶 et 440°𝐶 (Figure II-30(b)). Par analogie 

à ces travaux, la première phase proche du contact peut être identifiée comme une phase riche en Ni 

notée  𝑁𝑖𝑥+1𝑆𝑖 en raison de l’important diamètre du siliciure (𝐷𝑁𝑖𝑥+1𝑆𝑖 = 40 𝑛𝑚) comparé au diamètre 

initial du NF (𝐷𝑁𝐹𝑠 = 30 𝑛𝑚). La deuxième portion du siliciure, d’une longueur de 290 𝑛𝑚 et de diamètre 

comparable à celui du NF, pourrait s’apparenter à du NiSi ou NiSi2 puisque, d’après le Tableau II-2 (page 

67), ces deux siliciures engendrent des faibles variations de volume par atome de silicium. Toutefois, seule 

une étude de la composition chimique ou cristallographique permettrait d’identifier précisément la phase 

formée. C’est pourquoi, nous avons réalisé des analyses par dispersion en énergie des photons X 

permettant d’accéder à la composition chimique du NF. 

 
Figure II-30 : (a) Image MEB démontrant l’existence de deux siliciures différents après un traitement thermique 

des NFs à 400°𝐶 pendant 60 𝑠 sous azote. La zone proche du contact présente une expansion du diamètre liée à 
la formation d’une phase riche en Ni notée Nix+1Si. La deuxième phase de diamètre comparable à celui du NF ne 
peut être identifiée mais pourrait correspondre à du NiSi ou NiSi2. (b) Image MEB illustrant la formation de deux 
siliciures distincts après siliciuration à 400°𝐶 pendant 75 𝑠 d’après (Katsman et al., 2012) d’un NF de diamètre 

comparable. 
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II.4.2.1.2. Caractérisations chimiques par EDX6 

Afin de réaliser une quantification des siliciures formés au sein des NFs, nous avons réalisé des analyses 

en dispersion d’énergie de photons X (EDX), en collaboration avec Eric Robin de l’INAC du CEA Grenoble. 

Cette mesure, dont le principe est décrit dans l’Annexe A.3.1, permet de réaliser une analyse de la 

composition chimique de la surface de l’échantillon. Pour cela, nous avons utilisé un microscope 

électronique Zeiss Ultra 55 équipé d’un détecteur annulaire Flat Quad 5060F pour la détection de photons 

X. Ce type de détecteur, situé très proche de l’échantillon (2,5 𝑚𝑚), permet de collecter un maximum de 

photons et offre ainsi une très bonne sensibilité. Toutefois, cette quantification ne peut être réalisée 

directement sur les transistors fabriqués car le nitrure de silicium qui constitue la surface de tous les 

substrats va interférer avec le signal du silicium qui provient du NF. Pour contourner ce problème, la filière 

d’intégration a été réalisée sur des substrats en saphir (Al2O3) car, d’une part, ce dernier peut supporter 

un traitement à l’acide fluorhydrique et d’autre part, le pic de l’aluminium du substrat est suffisamment 

éloigné en énergie des pics du silicium et du nickel. Une fois les contacts déposés, la siliciuration habituelle 

a été réalisée à 400°𝐶 pendant 60 𝑠 sous azote. Pour terminer, comme le saphir est un isolant électrique, 

une couche de carbone de quelques nanomètres d’épaisseur a été déposée par évaporation sur 

l’ensemble du substrat pour assurer l’évacuation des charges en provenance du faisceau primaire 

d’électrons. 

Au regard des observations MEB décrites précédemment, l’étude de la siliciuration par des analyses EDX 

illustrée en Figure II-31 a été réalisée sur deux morphologies de siliciure différentes : 

 La première morphologie (a) illustrée sur l’image MEB (a.1) correspond à deux NFs accolés qui ne 

présentent pas de variations significatives de leur diamètre. 

 La seconde morphologie (b) illustrée sur l’image MEB (b.1) correspond à un NF qui présente, au 

niveau du contact, une expansion de son diamètre de l’ordre de 60% par rapport au diamètre 

initial du NF. 

Tout d’abord, nous allons nous intéresser à la première morphologie des siliciures. L’image MEB (a.1) 

associée à la cartographie EDX de l’image (a.2) mettent clairement en évidence la diffusion du Ni depuis le 

contact sur une longueur légèrement inférieure à 350 𝑛𝑚 pour les deux NFs. En raison d’un diamètre 

semblable et une longueur de diffusion du Ni très proche pour les deux NFs, nous avons réalisé un profil 

EDX, représenté par la flèche sur la cartographie EDX (a.2), le long des deux NFs ce qui permet d’amplifier 

et moyenner le signal en provenance du Ni et du Si. Par ailleurs, en suivant le signal de l’or le long du profil, 

nous pouvons déterminer avec précision la position à partir de laquelle le signal mesuré par le détecteur 

passe du plot de contact (concentration en or très importante) au NF siliciuré (concentration en or 

inférieure à 5%). Ainsi, une fois que le signal de l’or est très faible, nous pouvons assurer que le signal du 

Ni mesuré ne provient pas du Ni situé sous le contact mais bien du siliciure. Sur le profil EDX de la Figure 

II-31(a.2), la transition du plot de contact vers le siliciure apparait à la position de 290 𝑛𝑚. Au-delà de 

cette position et jusqu’à la position de 500 𝑛𝑚, le pourcentage atomique du Ni par rapport au silicium est 

globalement constant à une valeur moyenne de 51 % pour un écart-type de 6%. Ensuite, la concentration 

                                                           
6 M. Legallais, T. T. T. Nguyen, M. Mouis, B. Salem, E. Robin, P. Chenevier, C. Ternon, ”An innovative large scale 
integration of silicon nanowire-based field effect transistors,” Solid State Electronics. In press.  
<doi: 10.1016/j.sse.2017.11.008>. 
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de Ni diminue progressivement pour finalement atteindre une valeur inférieure à 5 % à la position de 

600 𝑛𝑚 témoignant de la fin de diffusion du Ni au sein du NF. Cette analyse EDX nous montre que ces 

deux NFs sont composés d’un seul siliciure dont la pourcentage atomique en Ni par rapport au Si est 

d’environ 50 %. Cette valeur, très proche de celle attendue de 50 % pour la phase NiSi, nous permet de 

confirmer la formation de cette phase dans chacun des deux NFs. Ce résultat est en accord avec les 

précédentes observations morphologiques puisque les NFs ne présentent pas d’expansion significative de 

leur diamètre au niveau du contact.  

 

 
Figure II-31 : Etude de la siliciuration des NFs par analyses EDX sur deux morphologies de siliciures différentes 

libellées (a) et (b). Les figures (1) correspondent à des images MEB. Les figures (2) représentent la cartographie 
EDX associée à (1) qui est accompagnée du pourcentage atomique en Au et en Ni par rapport au Si mesuré le 
long du profil indiqué par la flèche. (a) fait référence à deux NFs accolés qui ne présentent pas de variations 

significatives de leur diamètre. La moyenne du plateau observée pour le signal du Ni/(Ni+Si) est de 51 ± 6 % ce qui 
permet d’attribuer cette phase à du NiSi. (b) correspond à un NF qui présente, au niveau du contact, une 
expansion de son diamètre de l’ordre de 60%. L’absence de plateau sur la figure (b.2) ne permet pas de 

quantifier la proportion de Ni par rapport au Si. Sur les cartographies EDX, le bleu, l’orange/rouge et le vert font 
référence à l’or, au nickel et au silicium respectivement. 

Nous allons désormais nous focaliser sur la seconde morphologie de siliciure. D’après la cartographie EDX 

de la Figure II-31(b.2), nous constatons une importante expansion du diamètre du NF au niveau contact 

qui résulte d’une inclusion d’une forte quantité de Ni (couleur orange foncée). En effet, au niveau de la 

transition du plot de contact vers le siliciure pour une position de 155 𝑛𝑚, le pourcentage atomique du Ni 
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par rapport au Si se trouve cette fois-ci à environ 70 % ce qui confirme la formation d’une phase plus riche 

en Ni. En corrélant l’image MEB où l’expansion de volume est visible et ce profil EDX, il est possible de 

mettre en évidence la longueur de cette phase riche en Ni malgré l’apparente difficulté à définir l’existence 

d’un plateau. Ensuite, le signal du Ni ne présente clairement pas de plateau et décroit progressivement 

jusqu’à une concentration en Ni de l’ordre de 45 % par rapport au silicium pour une position d’environ 

430 𝑛𝑚. Au-delà, la chute du signal marque la fin du siliciure. Ce résultat suggère donc la formation d’au 

moins deux siliciures : 

 En raison de l’important pourcentage atomique de Ni (70%), une à plusieurs phases riches en Ni 

sont présentes proches du contact. D’après notre étude bibliographique (partie II.3.2.4.2 de la 

page 67), les siliciures riches en Ni les plus retrouvés dans la littérature pour les NFs de Si sont le 

Ni31Si12 et le Ni2Si soit un pourcentage atomique de Ni de 72% et 66% respectivement. La valeur 

expérimentale à 70 % est proche des deux siliciures et ne permet pas de trancher pour l’un d’entre 

eux. Toutefois, en raison des caractéristiques 𝐼𝑑 − 𝑉𝑑 linéaires observés précédemment (Figure II-

25 de la page 70), nous pouvons supposer que le siliciure le moins résistif a été formé c’est-à-dire 

le Ni2Si. 

 

 D’après notre précédente analyse EDX (Figure II-31(a.2)) et le pourcentage atomique de Ni de 

l’ordre de 45 %, une phase de NiSi se serait formé à l’interface entre le siliciure et le Si du NF 

tandis que la transition entre la phase riche et cette dernière se fait progressivement.  

Ces analyses EDX confirment et complètent nos observations morphologiques réalisées par MEB selon 

lesquelles deux types de NFs siliciurés se distinguent. Une première population de NFs contient un unique 

siliciure NiSi qui correspond à la phase recherchée faiblement résistive. Une seconde population de NFs 

serait composée, proche du contact, d’au moins une phase riche en Ni, probablement Ni2Si, et de la phase 

NiSi. Des analyses TEM sont en prévision pour confirmer toutes ces interprétations mais nécessiteront 

auparavant une optimisation de la préparation des échantillons. 

II.4.2.2. Découplage de la siliciuration des NFs du frittage des jonctions NF-NF 

Comme cela a pu être discuté dans le premier chapitre, des petits diamètres de NFs sont nécessaires afin 

d’obtenir des biocapteurs avec une sensibilité élevée (Noor and Krull, 2014). Par conséquent, après 

optimisation des paramètres de croissance, des NFs avec des diamètres fins, environ 40 𝑛𝑚, ont été 

synthétisés par VLS. Néanmoins, pour des diamètres aussi faibles, nous avons été confrontés à une forte 

dégradation voire à une perte totale de contact électrique lors de l’utilisation de notre première version 

du procédé de recuit qui impliquait un retrait de l’oxyde natif avant le recuit (Ternon et al., 2015). Un tel 

protocole avait été choisi car la siliciuration se déroulait alors simultanément au frittage des jonctions NF-

NF grâce au retrait de l’oxyde natif des NFs précédant le recuit à 400°𝐶 sous azote. Après désoxydation et 

traitement thermique, les observations au MEB révèlent que les NFs présentent fréquemment une rupture 

à l’interface entre le contact et les NFs comme l’illustre la Figure II-32(a). Cette image montre notamment 

que la rupture d’un des NFs s’étend sur plus de 100 𝑛𝑚 ce qui explique donc la forte dégradation des 

caractéristiques électriques des dispositifs.  
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Figure II-32 : (a) Image MEB de deux ruptures de NFs après désoxydation puis recuit à 400°𝐶 sous azote pendant 

30 𝑠. (b.1) Image TEM et (b.2) avec une plus grande résolution d’une rupture après siliciuration d’un NF de 
silicium avec du platine à 500°𝐶 pendant 2 𝑚𝑖𝑛 (Dellas et al., 2012). 

De telles ruptures de NFs de silicium ont été étudiées dans la littérature par Dellas et al (Dellas et al., 

2012) lors de la siliciuration des NFs avec du platine. D’après leurs observations par TEM, présentées en 

Figure II-32(b.1) et (b.2), cette rupture est intervenue lors du changement de type de siliciures durant le 

recuit. En effet, pour les siliciures de Pt, l’espèce de diffusion dominante Pt ou Si dépend de la phase 

formée. Ainsi, après formation de la phase Pt2Si, l’apparition de la phase PtSi implique que le Si devient 

l’espèce de diffusion dominante. Ceci provoque par l’effet Kirkendall (décrit précédemment en II.3.2.4.1 

page 65), l’apparition de lacunes puis de vides dans le NF. La poursuite de cette réaction peut alors 

entrainer la rupture du NF au niveau du contact électrique. Cependant, dans notre cas, le nickel est 

reconnu pour être l’espèce de diffusion dominante pour les siliciures Ni2Si et NiSi (Ottaviani, 1979) et ne 

semble donc pas expliquer une telle diffusion du silicium. Des analyses plus approfondies des images MEB 

montrent que, outre la rupture de certains NFs, une importante quantité de NFs présentent une 

morphologie intermédiaire avec un amincissement du diamètre au niveau du contact électrique (Figure II-

33(c)). Une étude de l’amincissement des NFs au niveau du contact électrique en fonction de leur diamètre 

initial (mesuré à quelques centaines de nanomètre du contact) a donc été menée et est illustrée en Figure 

II-33(a). 

Sur la Figure II-33(a), nous pouvons identifier trois zones distinctes : 

① Rupture des NFs : Pour des diamètres de NFs inférieurs à environ 30 𝑛𝑚, les NFs sont quasi 

systématiquement coupés au niveau du contact électrique (Figure II-33(b)). 

② Forte réduction du diamètre : Dans cette zone d’environ 30 à 90 𝑛𝑚, les NFs présentent une 

importante réduction du diamètre par rapport à leur diamètre initial globalement entre 8 et 26% (Figure 

II-33(c)) ce qui correspond à une réduction du diamètre comprise entre 3 et 10 𝑛𝑚, comme cela est illustré 

sur l’insert de la Figure II-33(a). 

③ Faible amincissement : Pour un diamètre supérieur à 150 𝑛𝑚, la réduction du diamètre 

mesurée pour ces NFs est inférieure à environ 5% (Figure II-33(d)), de l’ordre de 5 𝑛𝑚. 
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Figure II-33 : (a) Pourcentage de réduction du diamètre des NFs et réduction du diamètre des NFs en insert au 
niveau du contact électrique en fonction de leur diamètre initial après désoxydation puis recuit à 400°C sous 

azote. Les indications (b), (c) et (d) sur le graphique réfèrent aux images MEB représentant (b) des ruptures de 
NFs avec des diamètres inférieurs à 30 nm, (c) un NF fortement réduit avec un diamètre de 36 nm et (d) des NFs 

épais (220 et 255 𝑛𝑚), peu réduits mais présentant une rugosité visible au niveau du contact. 𝐽𝑁𝑖
𝑆  et 𝐽𝑆𝑖

𝑆  font 
références à la diffusion de surface du nickel et du silicium, respectivement. 

Une telle corrélation entre l’amincissement et le diamètre initial des NFs combinée à la géométrie des NFs 

amincis (Figure II-33(c)) suggère qu’un mécanisme de diffusion de surface est à l’origine d’un tel 

phénomène. La diffusion de surface du silicium est en effet aussi le mécanisme prépondérant qui 

intervient lors du frittage des jonctions NFs-NFs (Ternon et al., 2015). Ainsi, en l’absence de l’oxyde natif 

lors du recuit, deux mécanismes de diffusion de surface, simultanés et de directions opposées, sont en 

compétition : la diffusion du Ni en surface du siliciure vers le NF et à l’inverse la diffusion du Si en surface 

du NF vers le contact. A ces deux mécanismes vient s’ajouter la diffusion de lacunes formées dans le NF 

après diffusion du silicium. De l’association de ces mécanismes résulte la formation d’un siliciure au 

voisinage du contact, l’amincissement du NF, et la formation de vides au sein de ce dernier et jusqu’à la 

rupture des NFs de plus petits diamètres. La comparaison des longueurs de diffusion de la Figure II-33(c) 

montre que, malgré la diffusion du nickel visible sur quelques dizaines de nanomètre (50 𝑛𝑚), la diffusion 

du silicium reste plus active que celle du nickel en raison de l’amincissement du NF visible sur 180 𝑛𝑚.  

Ainsi, ce phénomène, qui devait déjà être présent mais non critique lors des travaux de thèse de Pauline 

Serre (Serre, 2014) devient ici problématique car nous travaillons avec des NFs de très petits diamètres et 

a dû être inhibé. En nous appuyant sur les travaux de Jean-Marie Lebrun (Lebrun, 2012), où il est 

clairement démontré que la présence de SiO2 en surface du Si diminue drastiquement la diffusion du Si en 
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surface, nous avons choisi de réaliser la siliciuration sans désoxydation préalable de la surface. Dans ce 

cas, aucun NF ne présente de rupture au niveau du contact électrique (procédé décrit précédent dans la 

partie II.3.2.4.3 page 68). La coquille de SiO2 entourant les NFs inhibe en effet la mobilité du silicium en 

surface et permet au nickel de diffuser à l’interface siliciure/SiO2 en tant qu’espèce de diffusion dominante. 

En conclusion, l’absence de dioxyde de silicium autour des NFs joue un rôle primordial dans le frittage des 

jonctions NFs-NFs alors que, pour des NFs de faibles diamètres, inférieurs à environ 50 𝑛𝑚, sa présence 

est indispensable pour leur bonne siliciuration avec du nickel. Par conséquent, il est nécessaire de 

découpler le frittage de la siliciuration pour de tels diamètres de NFs, adaptation que nous avons faite pour 

la filière d’intégration présentée précédemment. 

II.4.3. Sensibilité des transistors aux plasmas 

Le recours à des plasmas oxydants ou réducteurs est une pratique courante pour retirer efficacement la 

résine. Dans ce travail, plusieurs traitements plasmas étaient initialement utilisés : pour retirer la résine 

après isolation des nanonets, pour éliminer les résidus de résine après révélation des contacts par lift-off, 

pour hydroxyler la surface des NFs en vue de la silanisation. Par ailleurs, différents types de plasma ont pu 

être utilisés : un plasma ICP (« Inductively Coupled Plasma ») oxydant comprenant un mélange d’oxygène 

et d’argon, un plasma ICP réducteur composé d’azote et d’hydrogène (N2/H2) et un plasma air 

radiofréquence (RF). Les plasmas de type ICP ont été réalisés pendant 2 𝑚𝑖𝑛 sur deux bâtis différents 

(100 𝑊 pour O2/Ar et 200 𝑊 pour N2/H2) et le plasma air de 4 𝑚𝑖𝑛 (12 𝑊) sur un troisième bâti.  

Suite à l’utilisation de ces plasmas, nous avons pu constater une forte dégradation des comportements 

électriques des dispositifs fabriqués. Ainsi, afin d’étudier qualitativement l’impact de ces plasmas sur les 

NFs, des mesures électriques ont été menées sur des MCP-FETs de densité d’environ 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 

(volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿) avant (Figure II-34(a)) et après (Figure II-34(b)) traitement 

avec chacun des plasmas. Quelque soit le plasma, après traitement, les transistors modulent très peu le 

courant alors qu’ils le modulaient sur 3 à 4 ordres de grandeur avant plasma. Par conséquent, il est évident 

que le traitement plasma dégrade les propriétés électriques des dispositifs à NFs. 

Les plasmas sont connus pour engendrer des modifications de charges à la surface des NFs et peuvent 

donc modifier la répartition des porteurs au sein du canal. Ces variations de réponses électriques liées à 

des plasmas ont déjà été observées dans la littérature sur des résistors à base d’oxydes métalliques. Selon 

Law et Thong (Law and Thong, 2008),  les modifications de courant mesurées sur des NFs de ZnO dopés N 

sont liées à la chimisorption des ions présents dans le plasma. Lors d’un plasma oxydant, les espèces 

formées à partir de l’oxygène se comportent comme des accepteurs d’électrons, ils provoquent une 

désertion des électrons en surface du NF de ZnO et donc une diminution du courant. A l’inverse, lors d’un 

plasma réducteur, les espèces formées à partir de l’ammoniac sont donneuses d’électrons, provoquant 

l’accumulation des porteurs en surface des NFs et permettant ainsi une augmentation du courant. Par 

ailleurs, Pan et al (Pan et al., 2010) ont constaté qu’un plasma à base d’oxygène et d’argon sur des NFs de 

SnO2 peut former une structure amorphe et rugueuse en surface qui comporte une importante quantité 

de lacunes et de liaisons pendantes.  

Dans notre étude, les mesures électriques ne permettent pas de conclure sur une chimisorption et/ou une 

détérioration de l’oxyde natif en surface des NFs. Néanmoins, ces deux mécanismes, physiques ou 
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chimiques, engendrent tous deux des modifications de charges en surface des NFs qui sont probablement 

responsables de la détérioration des transistors observée sur la Figure II-34(b). La grande quantité de 

défauts de charges formés sur l’oxyde natif des NFs à la suite de chacun des plasmas pourrait écranter 

l’effet électrostatique de la grille rendant difficile la modulation des porteurs dans le canal. Il en résulte 

alors une très faible modulation du courant 𝐼𝑑. Par ailleurs, la comparaison des courants 𝐼𝑑 avant et après 

les plasmas sur plusieurs dispositifs ne montre pas de tendance claire sur les modifications électriques 

liées à la chimie des plasmas.  

 
Figure II-34 : Sensibilité des transistors aux plasmas après dépôt des contacts source/drain. (a) Caractéristiques 

de transfert de trois MPC-FETs (longueur de canal de 5 𝜇𝑚) (a) avant et (b) après différents plasmas. Trois 
plasmas différents, réalisés dans trois bâtis différents, ont été utilisés : un plasma ICP réducteur N2/H2 d’une 
puissance de 200 𝑊, un plasma ICP O2/Ar de 100 𝑊 et un plasma RF air de 12 𝑊. Tous les dispositifs ont la 

même densité de NFs densité d’environ 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿) et 
la tension de drain est de −1 𝑉.   

Nous pouvons en conclure que l’utilisation de plasmas pour nettoyer les échantillons est à éviter puisqu’ils 

dégradent considérablement les propriétés électriques des transistors. Par conséquent, il a été nécessaire 

d’optimiser les retraits de résine uniquement au moyen de solution après optimisation des conditions de 

dépôt, séchage et durcissement de la résine. Ainsi, l’emploi des solvants dédiés est systématiquement 

utilisé car ils permettent un retrait optimum des résidus de résine 

Concernant le plasma air radiofréquence, il est le traitement de surface indispensable pour réaliser la bio-

fonctionnalisation. Il permet, par oxydation de l’oxyde natif des NFs, de former les liaisons hydroxyles – OH 

nécessaires pour la silanisation (chapitre IV). Cependant, comme pour les autres plasmas, les 

caractéristiques électriques sont fortement dégradées en raison des défauts de charges formés en surface 

des NFs. Ces hydroxyles sont cependant connus pour être peu stables à l’air et il est nécessaire de procéder 

à la silanisation rapidement après le plasma. Par conséquent, nous avons étudié au cours du temps 

l’évolution des caractéristiques électriques d’un MPC-FET soumis à ce plasma air pendant 4 𝑚𝑖𝑛. Ces 

mesures, illustrées sur la Figure II-35, montrent que le courant à l’état On augmente progressivement et 

que celui à l’état Off diminue simultanément au cours du temps. Même si les mesures tendent à se 

rapprocher de la caractéristique initiale avant plasma, 4 jours sous air ne suffisent pas pour les restaurer. 

Par conséquent, la fabrication des biocapteurs doit tenir compte de cette détérioration des propriétés 

électriques des transistors et implique de vérifier le fonctionnement des dispositifs après silanisation. En 
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effet, l’hydroxylation par plasma air est la première étape d’un procédé de fonctionnalisation de surface 

et ne présume pas de l’état de surface en fin de procédé comme nous le montrerons au chapitre IV. 

 
Figure II-35 : Etude de la stabilité électrique à l’air d’un MPC-FET (longueur de canal de 5 𝜇𝑚) d’une densité 
d’environ 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿) au cours du temps après un 
plasma air RF de 4 𝑚𝑖𝑛 à 12 𝑊. Les caractéristiques de transfert ont été réalisées à une tension de drain de 

−1 𝑉.  

II.4.4. Etude de la stabilité électrique des dispositifs sous air après siliciuration 

L’étude de la stabilité des transistors après la siliciuration a été menée simultanément sur les NN et MPC-

FETs, l’objectif étant de découpler l’effet du recuit sur les performances électriques des deux types de 

configuration et de dissocier une éventuelle contribution des jonctions NF-NF. Des NN et MPC-FETs d’un 

même nanonet de densité d’environ 42 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 18 𝑚𝐿) 

ont été dans un premier temps caractérisés électriquement avant recuit. Ensuite, ces différents dispositifs 

ont été mesurés immédiatement après siliciuration à 400°𝐶 pendant 60 𝑠 sous azote puis pendant 

plusieurs jours d’exposition à l’air. Les caractéristiques de transfert issues de ces mesures ont été 

rassemblées sur la Figure II-36(a.1) et (b.1) pour un NN-FET (𝐿𝐶 = 20 𝜇𝑚) et un MPC-FET (𝐿𝐶 = 5 𝜇𝑚), 

respectivement.  

Afin de quantifier l’effet de la siliciuration sur les propriétés électriques, nous allons nous concentrer sur 

les courants 𝐼𝑂𝑛 et 𝐼𝑂𝑓𝑓 des états passant et bloquant du transistor, respectivement. Pour cela, ces derniers 

ont été extraits à des tensions de grille données et constantes qui sont indiquées sur la Figure II-36(a.1) et 

(b.1). Puis, les courants 𝐼𝑂𝑛 et 𝐼𝑂𝑓𝑓 ont été rassemblés pour plusieurs NN-FETs et MPC-FETs sur la Figure 

II-36(a.2) et (b.2), respectivement. 
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Figure II-36 : Etude des effets de la siliciuration à 400°C pendant 60 𝑠 sous N2 et de l’exposition des dispositifs à 

l’air. Les figures (a) font références aux NN-FETs avec une longueur de canal de 20 𝜇𝑚 tandis que les graphiques 
(b) renvois aux MPC-FETs avec une longueur de canal de 5 𝜇𝑚. Les figures (1) correspondent aux caractéristiques 
de transfert d’un NN-FET (a.1) et d’un MPC-FET (b.1) avant et après siliciuration au cours du temps. (2) Courants 
à l’état On et Off de plusieurs dispositifs avant et après siliciuration au cours du temps. Ces paramètres ont été 
extraits à des tensions de grille constantes qui sont indiquées sur les caractéristiques de transfert. Cette étude a 

été réalisée avec une densité d’environ 42 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 18 𝑚𝐿) pour 
tous les dispositifs et avec une tension de drain de −4 𝑉 pour les NN-FETs et −1 𝑉 pour les MPC-FETs.  

Contrairement à une amélioration attendue des propriétés électriques liée à la siliciuration, une 

dégradation notable est observée juste après recuit pour les deux types de transistor. Cette dégradation 

se traduit notamment par une diminution du courant 𝐼𝑂𝑛 ainsi qu’une augmentation du courant 𝐼𝑂𝑓𝑓 

jusqu’à deux ordres de grandeur. Une telle dégradation du courant 𝐼𝑂𝑛 pourrait s’expliquer par la 

formation d’un siliciure d’une importante résistivité électrique réduisant l’injection des porteurs et 

limitant la conduction dans les transistors. Néanmoins, cette hypothèse ne peut expliquer une 

augmentation simultanée du courant 𝐼𝑂𝑓𝑓. De plus, lorsque les échantillons sont stockés à l’air, une 

augmentation progressive et conséquente du courant 𝐼𝑂𝑛 ainsi qu’une diminution du courant 𝐼𝑂𝑓𝑓 sont 

observées au cours du temps (Figure II-36(a.2) et (b.2)). Ceci concerne aussi bien les MPC-FETs que les NN-

FETs excluant ainsi une possible modification des jonctions NF-NF lors du recuit et suggérant donc plutôt 

un effet intervenant à la surface des NFs. En effet, les variations opposées de 𝐼𝑂𝑛 et 𝐼𝑂𝑓𝑓 accompagnées 

d’un effet de l’air sur les dispositifs après siliciuration orientent nos recherches vers une modification de 

l’état de surface des NFs lors du recuit. Ainsi, la fine couche de dioxyde de silicium d’environ 2 𝑛𝑚 

d’épaisseur recouvrant les NFs pourrait avoir été altérée en raison de l’absence d’oxygène pendant la 
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siliciuration. En effet, après une purge de l’enceinte, la siliciuration est réalisée sous un flux continu de 

2000 𝑠𝑐𝑐𝑚 d’azote. La très faible pression partielle d’oxygène pourrait ainsi provoquer une perte 

d’oxygène dans l’oxyde natif autour des NFs par un mécanisme thermiquement activé (Equation II-3). 

Cette réaction d’oxydo-réduction peut être décrite par l’équation ci-dessous à partir de la notation de 

Kröger et Vink : 

𝑂0
𝑥 →

1

2
𝑂2 + 𝑉0

.. + 2𝑒− Equation II-3 

Dans cette relation, 𝑂0
𝑥 représente un atome d’oxygène en site oxygène et 𝑉0

.. une lacune d’oxygène 

doublement ionisée. Selon cette hypothèse, après siliciuration sous azote, l’oxyde natif, déficitaire en 

oxygène, présente des lacunes d’oxygène. En grande quantité, les lacunes formées en surface peuvent 

perturber, par effet électrostatique, la répartition des porteurs majoritaires, les trous, au sein des NFs et 

a fortiori le fonctionnement des transistors. Les lacunes d’oxygène, chargées positivement, repoussent les 

trous vers le cœur des NFs créant une zone de déplétion dépourvue de porteurs libres et formée 

uniquement d’accepteur ionisée fixe (𝑁𝐴
−) chargée négativement. Par conséquent, un important taux de 

lacunes d’oxygène 𝛿, présent juste après recuit sous azote, réduit considérablement la taille du canal en 

raison de l’épaisse couche de déplétion formée comme schématisé sur la Figure II-37(a). La diminution de 

la largeur du canal dans lequel se trouvent les porteurs libres peut ainsi expliquer la chute de courant 𝐼𝑂𝑛 

observée sur la précédente Figure II-36. Concernant l’augmentation du courant 𝐼𝑂𝑓𝑓, ces mêmes charges 

contenues dans l’oxyde natif peuvent aussi écranter l’effet électrostatique de la grille et limiter son 

efficacité sur les porteurs dans le canal. Ainsi, malgré l’application d’une tension de grille positive pour 

dépléter le canal, les trous peuvent toujours circuler et tendent à augmenter le courant 𝐼𝑂𝑓𝑓. 

Après quelques jours passés sous air (Figure II-37 (b)), la réaction d’oxydation décrite par le mécanisme 

inverse de l’Equation II-3 permet la diminution progressive et simultanée du taux de lacunes noté 𝛿′ et de 

la couche de déplétion. Il en résulte un agrandissement de la taille du canal expliquant l’augmentation du 

courant 𝐼𝑂𝑛 observée sur la Figure II-36. Le courant 𝐼𝑂𝑓𝑓 diminue aussi puisque l’effet d’écrantage de la 

grille par les lacunes est aussi amoindri. Enfin, après une dizaine de jours sous air, les courants 𝐼𝑂𝑛 et 𝐼𝑂𝑓𝑓 

se stabilisent en raison d’une réoxydation complète de l’oxyde natif (Figure II-37 (c)). Il est à noter que, 

lors d’une réoxydation à température ambiante, il subsiste toujours une faible quantité de lacunes 

d’oxygène qui ont des répercussions non négligeables sur les propriétés électriques des transistors comme 

nous le verrons dans le prochain chapitre. 

Pour conclure, même si nous avons observé une détérioration des transistors juste après recuit en raison 

de la probable formation de lacunes d’oxygène dans l’oxyde natif des NFs, nous pouvons constater que le 

courant à l’état On après sa stabilisation est amélioré d’environ un ordre de grandeur par rapport aux 

mesures avant recuit. Ces observations sont en accord avec la formation d’un siliciure faiblement résistif 

favorisant l’injection des porteurs. Après 15 jours sous air, il est cependant difficile de déduire une 

tendance claire pour le courant 𝐼𝑂𝑓𝑓 en raison de sa difficulté d’extraction. L’absence de plateau 

clairement défini à l’état Off peut s’expliquer par un comportement ambipolaire qui peut provenir d’une 

amélioration significative du contact électrique lors de la siliciuration (Byon et al., 2007). En effet, ce 

phénomène résulterait de la formation d’une faible hauteur de barrière aussi bien pour les trous que pour 

les électrons. De ce fait, les deux types de porteurs peuvent franchir la barrière énergétique de la source 
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et du drain. Ce résultat est de nouveau en accord avec la formation d’un siliciure faiblement résistif lors 

de la siliciuration. Nous pouvons noter que toutes ces observations sont valables pour les deux types de 

dispositifs, MPC-FETs et NN-FETs. 

 
Figure II-37 : Schématisation de l’évolution au cours du temps du taux de lacunes d’oxygène de l’oxyde natif d’un 
NF stocké à l’air après un recuit sous azote nécessaire pour la siliciuration. En se référant aux mesures électriques 

précédentes, la figure (a) correspond à un important taux de lacunes 𝛿 juste après recuit responsable d’une 
épaisse couche de déplétion. (b) L’oxydation des NFs après quelques jours sous air réduit progressivement le taux 
de lacunes 𝛿′ ainsi que l’épaisseur de la couche de déplétion. (c) Après une dizaine de jours sous air, les NFs sont 

« complètement » réoxydés. 

Par conséquent, une durée de réoxydation d’au moins 2 semaines après siliciuration est nécessaire pour 

restaurer et observer une amélioration des dispositifs qui se manifeste par une augmentation de 𝐼𝑂𝑛. Cette 

amélioration est une preuve formelle de la formation d’un bon contact électrique entre les NFs et le nickel 

grâce aux siliciures. Ce résultat conforte les observations déduites des analyses microstructurales et 

chimiques des siliciures. Par conséquent, la siliciuration est systématiquement réalisée à 400°𝐶 pendant 

60 𝑠 sous azote. 
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II.5. Conclusions du chapitre 

Nous avons montré dans ce chapitre que les nanonets de Si peuvent être intégrés en transistor à effet de 

champ avec des techniques standard de l’industrie de la microélectronique. De la croissance des NFs de Si 

en passant par la fabrication des nanonets jusqu’à la siliciuration des contacts source/drain, environ 70 

étapes étalées sur une dizaine de jours sont nécessaires afin d’obtenir des dispositifs fonctionnels. Malgré 

de nombreux nœuds technologiques liés notamment aux faibles diamètres des NFs, chacune des étapes 

clés a été optimisée et montre que le procédé développé n’altère pas la morphologie des nanonets. Nous 

avons mis en évidence que la technique de lift-off utilisée pour la fabrication des contacts source/drain 

permet d’atteindre une résolution de longueur de canal jusqu’à 5 μm en utilisant des appareils de 

lithographie dans le domaine de l’UV-Visible. Par ailleurs, grâce à l’importante quantité de NFs ainsi que 

leur répartition aléatoire et homogène sur l’ensemble du substrat, aucun alignement par rapport aux NFs 

n’est nécessaire pour le dépôt des contacts source/drain. Ainsi, contrairement à des techniques de 

lithographie par faisceau d’électrons souvent utilisées dans la littérature, la fabrication des nanonets par 

filtration et le procédé d’élaboration des transistors sont parfaitement compatibles avec une intégration 

à grande échelle sur de larges substrats. Enfin, le budget thermique alloué pour le frittage et la siliciuration 

des contacts source/drain n’excèdent pas 400°𝐶 qui est la température maximale supportable par les 

circuits intégrés d’aujourd’hui. Par conséquent, dans le cadre du projet Européen Nanonets2Sense, 

l’ensemble des spécifications pour la fabrication de transistors à base de nanonets de Si sur un circuit de 

lecture ont été respectées. 

Par ailleurs, nous avons montré dans ce chapitre que la longueur de diffusion du nickel lors de la 

siliciuration  (de l’ordre de 6 𝑛𝑚. 𝑠−1) est fortement dépendante du diamètre des NFs. De plus, d’après les 

analyses morphologiques, la croissance du siliciure est dominée par un mécanisme de diffusion du nickel 

à la surface des siliciures. Dans nos conditions expérimentales, cette croissance se fait longitudinalement 

quelque soit le diamètre des NFs. Ainsi, malgré une disparité en diamètre des NFs dans les nanonets, le 

mécanisme de croissance est identique rendant possible la siliciuration simultanée d’une importante 

quantité de NFs. Nous avons observé qu’au moins deux populations de siliciures se sont formées : l’une 

constituée de NiSi et l’autre population constituée d’au moins une phase riche en Ni (type Ni2Si ou Ni31Si12) 

et une autre phase de NiSi. Même si une phase unique de NiSi n’a pas été obtenue, les caractérisations 

électriques montrent une nette amélioration du courant d’environ un ordre de grandeur dans les 

transistors ce qui concorde avec la formation de siliciures faiblement résistifs. Contrairement au protocole 

développé dans des précédents travaux, cette siliciuration doit être découplée du frittage des NFs car, en 

raison de leur très faible diamètre, les NFs sont susceptibles d’être rompus au niveau des contacts 

source/drain. En effet, pour de tels NFs non-oxydés en présence de nickel, la diffusion du Si en surface, 

nettement plus active que le Ni, peut engendrer leur rupture et une forte détérioration des dispositifs. Par 

conséquent, la présence de l’oxyde natif est primordiale pour inhiber la diffusion du silicium et permettre 

la siliciuration. Enfin, nous avons mis en évidence que les FETs à nanonet de Si qui découlent de la 

siliciuration présentent des caractéristiques typiques de transistors MOSFETs et témoignent d’un bon 

contact électrique entre les NFs et le Ni ainsi qu’entre jonctions NF-NF. De plus, les résultats montrent 

que, malgré une importante quantité de jonctions NF-NF impliquées dans la conduction, les NN-FETs sont 

stables et conducteurs sous air. 
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Enfin, durant la mise au point de ce protocole d’élaboration des transistors à nanonet de Si, nous avons 

remarqué que les traitements par plasma ou encore les recuits sous atmosphère neutre ou réductrice 

peuvent altérer électriquement la surface des NFs et a fortiori le comportement des dispositifs. Ces 

observations suggèrent donc que les NFs sont hautement sensibles à leur environnement extérieur ce qui 

est une caractéristique essentielle pour les applications biocapteurs visées. 

De tels dispositifs, constitués de réseaux aléatoires de NFs possèdent des propriétés électriques 

macroscopiques qui sont régies par la théorie de la percolation. Dans ces systèmes, le courant circule par 

des chemins de conduction qui impliquent des NFs mais aussi des jonctions NF-NF. Tous deux confèrent 

des propriétés électriques uniques et très intéressantes qui sont étudiées en détails dans le prochain 

chapitre à partir de mesures expérimentales et de simulations. 
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Au chapitre II, nous avons montré, d’une part, que les nanonets de Si peuvent être intégrés sous forme de 

transistors à effet de champ grâce à des techniques standard de la microélectronique et, d’autre part, que 

les dispositifs présentent des caractéristiques typiques de MOSFETs. L’objectif de ce chapitre est d’étudier 

en détails les propriétés électriques de ces transistors à nanonets percolants par des simulations et par 

des mesures expérimentales. 

Nous introduisons dans un premier temps le concept de percolation par une étude bibliographique qui se 

concentre sur les propriétés électriques de transistors composés de réseaux de nanostructures. Puis, la 

percolation dans les nanonets de Si est étudiée à partir de simulations réalisées selon une méthode Monte-

Carlo et la validité du modèle développé est ensuite discutée. Puis, nous montrons l’effet de la passivation 

des nanonets sur les performances électriques.  Enfin, dans une dernière partie, nous étudions 

expérimentalement les propriétés électriques des transistors dans le cadre de la théorie de la percolation 

lorsque la longueur du canal et la densité de NFs varient. Une attention particulière est portée sur le rôle 

des jonctions dans la conduction des transistors. 

III.1. Généralités sur la percolation 

En 1957, Broadbent et Hammerseley (Broadbent and Hammersley, 1957) ont conceptualisé le phénomène 

de percolation lors de l’étude de l’écoulement d’un fluide à travers un filtre poreux désordonné. La 

percolation est un processus de physique statistique qui peut s’appliquer à un grand nombre de domaines 

divers. Elle est par exemple adaptée pour décrire la conduction par saut (« hopping ») dans un semi-

conducteur (Seager and Pike, 1974), la gélification dans les polymères (de Gennes, 1979), la croissance 

d’une épidémie dans une population (Grassberger, 1983) ou encore l’évolution d’un feu de forêt (MacKay 

and Jan, 1984). Ainsi, la percolation peut être formulée comme l’étude d’objets de géométrie donnée (tels 

que des sphères, des bâtonnets, des cubes…) aléatoirement répartis dans un milieu et qui peuvent former 

ou non des connexions bien définies entre eux. La densité de ces objets apparaît comme un paramètre clé 

pour contrôler la communication (par exemple la conduction du courant) dans le milieu via les connexions. 

De ce fait, il existe une densité critique (𝑑𝑐), appelée seuil de percolation, à partir de laquelle des chemins 

de percolation permettent d’assurer la communication dans un système de taille infinie par l’intermédiaire 

des connexions entre les objets. 

La percolation peut aussi être utilisée pour modéliser les propriétés physiques dans les réseaux aléatoires 

composés de nanostructures comme nous allons le montrer dans la partie suivante.  

III.2. La percolation dans les réseaux aléatoires de nanostructures à grand facteur 

de forme 

III.2.1. Définition du seuil de percolation 

Lors de l’étude d’un système percolant, la première étape consiste à évaluer le seuil de percolation (ou la 

densité critique) défini, dans la littérature, comme la densité à partir de laquelle la probabilité d’obtenir 

des chemins de percolation est de 50 % dans un système de taille infinie. Dans le cadre d’un réseau 

aléatoire et homogène dans lequel les nanostructures sont considérées comme des bâtonnets, la densité 

critique (𝑑𝑐) ne dépend que de la longueur des nanostructures (𝐿) et est exprimée à partir de l’Equation 

III-1 qui a été obtenue par Pike et Seager grâce à des simulations Monte-Carlo (Pike and Seager, 1974).  

𝑑𝑐 =
4,2362

𝜋. 𝐿2
 Equation III-1 
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Nous pouvons remarquer d’après cette équation que les propriétés des systèmes percolants sont ainsi 

fortement dépendantes de la longueur des nanostructures. La détermination du seuil de percolation pour 

une longueur donnée est par conséquent cruciale pour estimer la densité à partir de laquelle le système 

peut communiquer via les connexions entre nanostructures. Dans le cas contraire où la densité est 

inférieure au seuil de percolation, l’existence d’un chemin de conduction ne peut être assurée, 

compromettant alors la fabrication d’un dispositif fonctionnel à partir d’un tel réseau.  

Pour un dispositif électrique, le seuil de percolation marque la transition d’un système isolant à 

conducteur. Nous allons maintenant présenter un état de l’art sur les différentes études menées dans la 

littérature sur des systèmes percolants et conducteurs composés de nanostructures à grand facteur de 

forme. 

III.2.2. Nanostructures conductrices : résistor à nanonet percolant 

Les propriétés électriques de systèmes percolants composés de nanostructures conductrices ont été 

amplement étudiées dans la littérature notamment pour des réseaux de nanotubes de carbones (CNT) (Hu 

et al., 2004; Topinka et al., 2009; Unalan et al., 2006), de NFs d’argent (Langley et al., 2014), de NFs d’or 

(Lyons et al., 2011), ou encore de NFs fortement dopés (dégénérés) de silicium (Serre et al., 2015a, 2014). 

Pour ces systèmes, la conductance du réseau (𝐺) peut être exprimée analytiquement grâce à la théorie de 

la percolation (Stauffer and Aharony, 1994) selon l’Equation III-2 suivante :  

𝐺 ∝ (𝑑 − 𝑑𝑐)𝛼 Equation III-2 

avec 𝑑 la densité de nanostructures, 𝑑𝑐 le seuil de percolation et 𝛼 l’exposant de percolation dont la valeur 

exacte est de 4/3 (~1,33) pour un réseau bidimensionnel (Stauffer, 1979; Stauffer and Aharony, 1994). 

Un réseau est considéré comme bidimensionnel lorsque son épaisseur est très inférieure à la longueur des 

nanostructures. Outre sa valeur exacte de 4/3, de nombreux groupes ont estimé cet exposant de 

percolation par d’autres méthodes telles que des expansions de séries ou encore des simulations Monte-

Carlo (Isichenko, 1992). Plus récemment, des études expérimentales sur des résistors ont été aussi menées 

pour approcher cette valeur théorique à partir, par exemple, de réseaux de CNTs (Hu et al., 2004) ou 

encore de NFs de silicium dégénérés (Serre et al., 2015a). Pour cela, les auteurs ont étudié l’évolution de 

la conductance de ces réseaux percolants en fonction de la densité de CNTs (Figure III-1(a)) et de NFs de 

Si dégénérés (Figure III-1(b)).  

 
Figure III-1: Etude de la conductance de réseaux percolants en fonction de la densité (ou du volume de suspension 
filtrée) de (a) CNTs (Hu et al., 2004) et (b) de NFs de Si dégénérés (Serre, 2014). L’exposant de percolation obtenu 

expérimentalement est de 1,5 et 1,29 pour (a) et (b) respectivement. 
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Les ajustements des courbes présentées en Figure III-1(a) et (b) avec l’Equation III-2 permettent 

l’extraction de l’exposant de percolation ainsi que la densité critique. Les exposants de percolation 

obtenus de 1,5 pour les CNTs et 1,29 pour les NFs de Si sont relativement proches de la valeur théorique 

de 4/3. Selon Hu et al (Hu et al., 2004), l’écart observé entre la valeur théorique et expérimentale pour les 

CNTs pourrait s’expliquer par un film qui n’est pas parfaitement bidimensionnel notamment au niveau des 

connexions CNT-CNT. De plus, le modèle ne prend pas en compte la présence des CNTs semi-conducteurs 

présents parmi les CNTs métalliques qui pourraient engendrer des résistances électriques 

supplémentaires. Enfin, il est à noter que la conduction évolue significativement lorsque la densité de 

nanostructures approche la densité critique de percolation. En effet, proche du seuil, le nombre de 

chemins de percolation est très faible, de l’ordre de quelques unités, et peut varier fortement d’un 

dispositif à l’autre. Il en résulte alors d’importantes fluctuations de la conductance à l’échelle 

macroscopique pour des faibles variations du nombre de nanostructures à l’échelle microscopique. Dans 

ce cas, le réseau fonctionne en régime communément appelé percolant. Par ailleurs, d’après la théorie 

de la percolation (Kocabas et al., 2007; Kumar et al., 2005; Pimparkar and Alam, 2008), la conductance du 

système dans le régime percolant dépend également de la longueur du système étudié (𝐿𝑐) selon 

l’équation ci-dessous : 

𝐺 ∝
1

𝐿
(

𝐿

𝐿𝑐
)

𝑚

 Equation III-3 

avec 𝐿 la longueur des nanostructures et 𝑚 l’exposant de conductance qui dépend de la densité des 

nanostructures. La valeur exact de cet exposant est de 1,93 proche du seuil de percolation (Kocabas et al., 

2007). Au fur et à mesure que la densité augmente, ce dernier décroit de façon monotone pour tendre 

vers une valeur asymptotique de 1 qui est atteinte pour une densité cinq à sept fois plus importantes que 

la densité critique (Pimparkar, 2008). Au-delà, la densité de nanostructures est telle que le réseau peut 

être considéré comme un film mince obéissant à la loi d’Ohm (Kumar et al., 2005). Dans ce cas, la 

conduction est inversement proportionnelle à la longueur du système étudié (𝐿𝑐) selon la loi d’Ohm 

classique. Le nanonet est alors considéré comme un film mince d’une épaisseur équivalente notée 𝑒𝑒𝑞 

(Serre, 2014) : 

𝐺 = 𝜎.
𝑊𝑐 . 𝑒𝑒𝑞

𝐿𝑐
= 𝜎.

𝑊𝑐 . 𝑉. 𝑑

𝐿𝑐
∝

𝑑

𝐿𝑐
 Equation III-4 

Avec 𝜎 la conductivité du matériau massif et 𝑊𝑐 la largeur du système. Il est intéressant de noter que, pour 

un volume de nanostructure noté 𝑉, la conductance est  aussi directement proportionnelle à la densité de 

nanostructures présentes dans le réseau (Equation III-4).  

Enfin, nous pouvons aussi remarquer sur la Figure III-1(a) et (b) que, pour des densités inférieures au seuil 

de percolation, il existe peu ou pas de chemins de percolation permettant la conduction dans le réseau : 

le dispositif est dit isolant. 

Nous pouvons conclure sur ces résistors percolants formés de nanostructures conductrices que les 

propriétés électriques qui en découlent dépendent considérablement de la densité, de la longueur des 

nanostructures et de la longueur du système. Lorsque la densité des nanostructures augmente, le nanonet 

évolue d’un régime isolant à ohmique par l’intermédiaire d’un régime percolant dans lequel son 

comportement peut être modélisé par la théorie de la percolation. Ces propriétés macroscopiques 
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ajustables en fonction de la densité rendent le nanonet particulièrement attractif de par sa versatilité. De 

plus, les nanostructures qui le composent possèdent aussi des propriétés intrinsèques à l’échelle nano et 

microscopique qui multiplient les domaines applicatifs. Nous allons à présent nous intéresser aux 

propriétés des transistors percolants composés de nanostructures semi-conductrices pour des 

applications transistors. 

III.2.3. Nanostructures semi-conductrices : du résistor au transistor à nanonet 

percolant 

III.2.3.1. Modélisation des transistors à nanonet percolant 

Les propriétés de transistors composés de nanostructures semi-conductrices ont aussi été étudiées dans 

la littérature et principalement pour les réseaux de nanotubes de carbone (CNTs) (Hu et al., 2010). Le 

comportement de ces dispositifs peut être aussi modélisé à partir de la théorie de la percolation comme 

pour les résistors. Pour cela, les équations traditionnelles utilisées pour les transistors MOSFETs ont été 

adaptées à partir des expressions décrites dans la partie précédente. Les trois paramètres essentiels à 

définir pour les transistors sont le courant de drain (𝐼𝑑), la capacité de grille (𝐶𝑜𝑥) et la mobilité (𝜇).  

 Courant de drain 𝑰𝒅 

D’après la littérature, le courant de drain (𝐼𝑑) peut être exprimé, pour des tensions de drain et de grille 

données, à partir des équations de conductance vue précédemment (Equation III-2 (Hu et al., 2010) et 

(Equation III-3 (Kumar et al., 2005; Pimparkar et al., 2007)). Les expressions sont données dans le Tableau 

III-1. 

 Capacité de grille 𝑪𝒐𝒙 

Snow et al (Snow et al., 2005) ont étudié, par des modélisations, l’évolution de la capacité de grille de 

transistors en fonction de la densité de CNTs pour différentes épaisseurs de diélectrique de grille : 

 
Figure III-2: Modélisation de la capacité de grille d’un nanonet de CNTs en fonction de son pourcentage de 

recouvrement (équivalent à la densité de CNTs) pour différentes épaisseurs 𝐿𝑜𝑥  d’oxyde de grille (SiO2) d’après 
(Snow et al., 2005). 100 % correspond à un recouvrement total de la surface par les nanostructures. 

D’après ces modélisations, illustrées sur la Figure III-2, la capacité de grille par unité de surface notée 𝐶𝑜𝑥 

évolue selon deux régimes. Pour des faibles densités, elle augmente de façon monotone lorsque la densité 

de CNTs accroît. Dans ce domaine, la capacité du réseau correspond approximativement à la somme des 

capacités de tous les CNTs couplés avec la grille à travers le diélectrique. Sachant que la capacité pour 
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chaque tube peut être considérée équivalente à celle d’un cylindre encapsulé dans un diélectrique qui 

repose sur un plan conducteur infini, la capacité du réseau devient alors (Hu et al., 2010) : 

𝐶𝑜𝑥 =
2𝜋휀0휀𝑟𝐿𝑑

𝑙𝑛 (2
𝑡𝑜𝑥
𝑅

)
 Equation III-5 

avec 휀0 la permittivité du vide (8,85 × 10−14 𝐹. 𝑐𝑚−1), 휀𝑟 et 𝑡𝑜𝑥  la permittivité et l’épaisseur du 

diélectrique de grille, respectivement. 𝐿, 𝑅 et 𝑑 sont caractéristiques du nanonet et correspondent à la 

longueur, le rayon et la densité des CNTs, respectivement. Pour des fortes densités, lorsque la densité de 

CNTs est telle que la distance entre les tubes devient comparable à l’épaisseur de diélectrique (𝑡𝑜𝑥), la 

capacité de grille se retrouve indépendante de la quantité de nanostructures (Figure III-2). Elle est alors 

considérée comme une capacité plane classique définie par l’Equation III-6 :  

𝐶𝑜𝑥 =
휀0휀𝑟

𝑡𝑜𝑥
 Equation III-6 

D’après ces modélisations, nous constatons que la capacité de grille des transistors à nanonet est 

intuitivement corrélée à la morphologie, à la densité des nanostructures ainsi qu’à l’épaisseur du 

diélectrique de grille. Notamment, pour un diélectrique de grille de plus en plus épais, le modèle de la 

capacité plane est atteint pour des densités de CNTs de plus en plus faibles. 

 Mobilité des porteurs 𝝁 

Pour déterminer la mobilité dans les transistors à nanonets, il est nécessaire de repartir de l’expression 

standard de la mobilité utilisée dans les MOSFETs rappelée ci-dessous : 

𝜇 = [
𝑑𝐼𝑑

𝑑𝑉𝑔
]

𝑉𝑑

𝐿𝑐

𝑊𝑐𝐶𝑜𝑥

1

𝑉𝑑
 Equation III-7 

D’après la littérature (Hu et al., 2010), une relation entre la mobilité et la densité de nanostructures (𝑑) 

peut être obtenue pour des nanonets composés de faibles densités par : 

𝜇 ∝
(𝑑 − 𝑑𝑐)𝛼

𝑑
 Equation III-8 

Cette Equation III-8 montre que la mobilité dans le réseau croît de façon monotone avec la densité de 

nanostructures car l’exposant de percolation 𝛼 est strictement supérieur à 1. Cependant, elle ne tient pas 

compte de la longueur du système et ne permet pas d’expliciter l’évolution de la mobilité pour les fortes 

densités.  

Néanmoins, d’après les travaux de thèse de Pimparkar (Pimparkar, 2008; Pimparkar and Alam, 2008), une 

valeur approchée de la mobilité peut être estimée en intégrant la contribution de la taille du système à la 

percolation grâce à l’Equation III-3. L’expression de la mobilité d’un transistor de longueur de canal 𝐿𝑐, à 

base d’un réseau percolant, est alors donnée par l’Equation III-9 en fonction de l’exposant de conductance 

(𝑚) et de la longueur des nanostructures (𝐿) : 

𝜇 ≈ [
𝑑𝐼𝑑

𝑑𝑉𝑔
]

𝑉𝑑

𝐿 (
𝐿𝑐

𝐿
)

𝑚 1

𝑊𝑐𝐶𝑜𝑥

1

𝑉𝑑
 Equation III-9 
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Il est intéressant de remarquer que, pour un réseau très dense lorsque l’exposant de conductance tend 

vers une valeur de 1 et que la capacité de l’oxyde de grille devient celle d’une capacité plane, la mobilité 

du nanonet tend bien vers une mobilité limite qui correspond à celle d’une couche mince (Equation III-7).  

Un bilan synthétique des différentes expressions modélisant le comportement des résistors et transistors 

à base de nanonets dans le régime percolant et dans le régime ohmique est représenté dans le Tableau 

III-1 :  

Tableau III-1 : Récapitulatif des propriétés électriques des résistors et transistors à nanonet dans le régime 
percolant et ohmique. 

Type de 

dispositif 
Régime 

Percolant 

𝒅𝒄 < 𝒅 < 𝟓 à 𝟕𝒅𝒄 

𝟏, 𝟗𝟑 ≥ 𝒎 > 𝟏 

Ohmique ≡ couche mince 

𝟓 à 𝟕𝒅𝒄 < 𝒅 

𝒎 = 𝟏 

Résistor 
Conductance 

𝑮 (𝑺) 

𝐺 ∝ (𝑑 − 𝑑𝑐)𝛼 

𝐺 ∝
1

𝐿
(

𝐿

𝐿𝑐
)

𝑚

 
𝐺 ∝

𝑑

𝐿𝑐
 

Transistor 

Courant de drain 

𝑰𝒅 (𝑨) 

𝐼𝑑 ∝ (𝑑 − 𝑑𝑐)𝛼 

𝐼𝑑 ∝
𝑑

𝐿𝑐
 

𝐼𝑑 ∝
1

𝐿
(

𝐿

𝐿𝑐
)

𝑚

 

Capacité de grille 

𝑪𝒐𝒙 (𝑭. 𝒄𝒎−𝟐) 

Distance NF-NF ≫ 𝑡𝑜𝑥  ∶  𝐶𝑜𝑥 =
2𝜋𝜀0𝜀𝑟𝐿𝑑

𝑙𝑛(2
𝑡𝑜𝑥

𝑅
)

 

Distance NF-NF ≤ 𝑡𝑜𝑥 ∶  𝐶𝑜𝑥 =
𝜀0𝜀𝑟

𝑡𝑜𝑥
 

Mobilité 

𝝁 (𝒄𝒎𝟐. 𝑽−𝟏. 𝒔−𝟏) 
𝜇 ≈ [

𝑑𝐼𝑑

𝑑𝑉𝑔
]

𝑉𝑑

𝐿 (
𝐿𝑐

𝐿
)

𝑚 1

𝑊𝑐𝐶𝑜𝑥

1

𝑉𝑑
 𝜇 = [

𝑑𝐼𝑑

𝑑𝑉𝑔
]

𝑉𝑑

𝐿𝑐

𝑊𝑐𝐶𝑜𝑥

1

𝑉𝑑
 

 

D’après les études menées dans la littérature, le comportement électrique de systèmes percolants peut 

être correctement modélisé en intégrant, dans les équations classiques des transistors, la contribution de 

la percolation. Pour des fortes densités, les expressions analytiques prédisent que ces réseaux se 

comportent comme une couche mince.  

Sur la base de la littérature, nous allons à présent nous intéresser aux performances des transistors 

composés d’un réseau aléatoire de nanostructures semi-conductrices. 

III.2.3.2. Performances des transistors à nanonets percolants 

III.2.3.2.1. Les réseaux de CNTs 

Historiquement, les transistors à base de réseaux de CNTs ont été les plus étudiés dans la littérature 

probablement en raison de l’excellente mobilité des porteurs au sein des CNTs pouvant être supérieure à 

100 000 𝑐𝑚2. 𝑉−1. 𝑠−1 (Dürkop et al., 2004). Depuis le début des années 2000, de nombreux groupes ont 

travaillé sur ces transistors pour améliorer les performances électriques telles que le rapport du courant à 

l’état On sur Off du transistor, la mobilité, l’hystérésis et la pente sous le seuil. Pour se rendre compte de 

l’attractivité que suscite ces dispositifs, la Figure III-3(a) ci-dessous illustre le rapport du courant à l’état 
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On sur Off en fonction de la mobilité pour des transistors à base de CNTs fabriqués par différents groupes 

(Hu et al., 2010). 

 
Figure III-3 : (a) Rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓  en fonction de la mobilité pour des transistors à base de réseaux de CNTs 

fabriqués par différents groupes (Hu et al., 2010). (b.1) Caractéristiques de transfert pour différentes densités de 
NFs de ZnO (Unalan et al., 2009). La figure (b.2) représente la mobilité et le rapport On sur Off extraits de (b.1) en 
fonction de la densité des NFs de ZnO (Unalan et al., 2009). La longueur des dispositifs est de 20 𝜇𝑚 et la tension 

de drain est de 4V.  

D’après la Figure III-3(a), nous constatons que les transistors à base de réseaux de CNTs peuvent atteindre 

de bonnes performances avec des rapports 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 atteignant 105 et des mobilités proches de 

100 𝑐𝑚2. 𝑉−1. 𝑠−1. Néanmoins, ces dispositifs souffrent d’un manque de reproductibilité conséquent avec 

des variations du rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 sur 5 ordres de grandeurs (de 1 à 105) (Hu et al., 2010). Ces importantes 

dispersions peuvent s’expliquer par la présence simultanée d’environ un tiers de CNTs métalliques au 

milieu des deux tiers de CNTs semi-conducteurs. Les CNTs métalliques contribuent, en effet, à augmenter 

significativement le courant Off du transistor par la formation de chemins de conduction constitués 

uniquement de CNTs métalliques. L’une des possibilités pour remédier à cet inconvénient est d’utiliser 

uniquement des réseaux dont la densité est au-dessus du seuil de percolation des CNTs semi-conducteurs 

mais en dessous du seuil de percolation des CNTs métalliques. Cependant, comme nous l’avons énoncé 

précédemment, proche du seuil de percolation, la reproductibilité est extrêmement faible puisque des 

faibles variations du nombre de CNTs peuvent engendrer d’importantes variations du courant (Topinka et 

al., 2009; Unalan et al., 2006). De plus d’après la Figure III-3(a), une mobilité élevée semble peu compatible 

avec un faible courant Off. En effet, une forte densité de CNTs améliore la mobilité mais engendre 

simultanément une augmentation du courant Off en raison des CNTs métalliques.  

Une autre possibilité pour réduire ce courant Off consiste à retirer les CNTs métalliques. Par exemple, ils 

peuvent être séparés des CNTS semi-conducteurs en amont lorsqu’ils sont en solution (Krupke et al., 2003; 

Tanaka et al., 2009) ou encore ils peuvent être dégradés par effet joule une fois le dispositif fabriqué. La 

géométrie du transistor peut aussi contribuer à diminuer ce courant Off en élaborant des transistors avec 

des faibles largeurs et/ou des longueurs élevées de canal pour diminuer la probabilité de former des 

chemins uniquement de CNTs métalliques (Cao et al., 2008; Hu et al., 2010). Même si ces méthodes 

permettent de réduire le courant Off, elles restent cependant difficiles à contrôler. En optimisant les 

dispositifs, Cao et al (Cao et al., 2008) ont démontré la fabrication d’une centaine de transistors avec 

d’excellentes propriétés électriques à savoir une bonne mobilité de l’ordre de 80 𝑐𝑚2. 𝑉−1. 𝑠−1 et une 

faible pente sous le seuil de 140 𝑚𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1. Cependant, ces dispositifs présentent toujours une 

importante dispersion du rapport On sur Off qui s’étend de 100 à 105. Bien que d’importants progrès 
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aient été apportés sur l’amélioration des transistors à base de réseaux de CNTs, la reproductibilité des 

dispositifs, notamment du rapport On sur Off reste à ce jour un défi. Enfin, il est intéressant d’ajouter que 

ce sont les connexions entre CNTs, communément appelées jonctions, qui gouvernent la résistance 

globale du réseau. En effet, ces jonctions ont été reportées pour être au moins 100 fois plus résistives que 

la résistance intrinsèque des CNTs (Hu et al., 2010). C’est l’une des raisons pour laquelle la mobilité et a 

fortiori le courant de drain sont largement inférieurs aux valeurs mesurées sur des dispositifs constitués 

d’un unique CNT.  

III.2.3.2.2. Autres types de nanostructures 

D’autres travaux ont été menés sur des transistors à base de réseaux percolants formés d’oxydes 

métalliques tels que des NFs de ZnO (Dalal et al., 2008; Sun and Sirringhaus, 2005; Unalan et al., 2009) ou 

encore de NFs alignés de SnO2 (Sun et al., 2010). Unalan et al (Unalan et al., 2009) ont étudié l’influence 

de la densité de NFs de ZnO sur les propriétés électriques des transistors qui sont illustrées sur la Figure 

III-3(b.1). Ils ont reporté une amélioration du courant On sans variation significative du courant Off quand 

la densité des NFs augmente impliquant alors une augmentation du rapport On sur Off (Figure III-3(b.2)). 

Ils ont aussi noté une amélioration simultanée de la mobilité avec la densité (Figure III-3(b.2)). Ces 

observations expérimentales sont en accord avec les équations de transistors reformulées à l’aide de la 

théorie de la percolation qui sont présentées dans le Tableau III-1 précédent. Cela suggère donc que 

l’augmentation du courant de drain et de la mobilité proviennent bien tous deux d’un phénomène lié à la 

percolation qui résultent d’une augmentation du nombre de chemins de conduction avec la densité de 

NFs 

Très peu d’études ont été reportées sur des transistors à base des réseaux percolants constitués de NFs 

provenant d’éléments de la colonne IV de la classification périodique comme le silicium ou le germanium 

malgré l’excellente mobilité des porteurs (de l’ordre de 500 𝑐𝑚2. 𝑉−1. 𝑠−1 pour Si et 1500 𝑐𝑚2. 𝑉−1. 𝑠−1 

pour Ge pour un dopage de type P de 1016 𝑐𝑚−3) (Jacoboni et al., 1977; Sze and Irvin, 1968). Ce manque 

d’intérêt pourrait s’expliquer par la présence de l’oxyde natif entourant ces NFs qui, de par sa nature 

isolante, empêche la circulation du courant à travers une jonction entre deux NFs. C’est pour cette raison 

par exemple que Heo et al (Heo et al., 2008) ont eu recours à des contacts métalliques intermédiaires dans 

le canal du transistor pour permettre au courant de circuler malgré des jonctions entre NFs isolantes. 

Néanmoins, nous avons montré dans le chapitre II que le frittage des jonctions entre NFs permet de 

prévenir leur oxydation et de stabiliser les propriétés électriques des transistors à base de réseaux de NFs 

de silicium. Il est important de noter que, comme pour les connexions entre CNTs, ces jonctions frittées 

sont susceptibles de présenter une résistance nettement plus importante que celle des NFs de Si en raison, 

d’une part, de la faible taille du cou (environ 10% du diamètre des NFs) et d’autre part de la présence de 

dislocations. Ces jonctions vont donc probablement contribuer à diminuer la mobilité et le courant dans 

les transistors par rapport à des dispositifs à NF de Si unique. 

III.2.3.2.3. Bilan 

En analysant cette étude bibliographique sur les transistors à base de réseaux de nanostructures, nous 

pouvons en déduire que les performances électriques qui en découlent sont gouvernées par la percolation 

lorsque la densité de nanostructures est faible. En effet, la densité des nanostructures, directement 

responsable du nombre de chemins de conduction, apparaît comme un des paramètres clés pour ajuster 
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la mobilité, le courant dans l’état On ainsi que le rapport On sur Off des dispositifs. De plus, ces grandeurs 

sont considérablement affectées par cette densité lorsqu’elle se situe proche du seuil de percolation. Les 

jonctions entre nanostructures, dont le nombre dépend de la longueur du canal, constituent un second 

paramètre. En effet, ces dernières interviennent de façon prépondérante dans la conduction en raison de 

leur résistance qui est généralement nettement plus importante que celle des nanostructures. Ces deux 

paramètres, densité et nombre de jonctions, sont quant à eux fonctions de la longueur des nanostructures 

ce qui conduit au troisième facteur essentiel pour étudier et modéliser le comportement des transistors.  

Dans la suite de ce chapitre, nous allons nous intéresser à la modélisation par des simulations Monte-Carlo 

puis à l’étude expérimentale des transistors à nanonets de Si fabriqués au cours de cette thèse. Au regard 

de cette étude bibliographique, une attention particulière sera portée à la densité des NFs, à la longueur 

des NFs et la longueur des dispositifs. 

III.3. Modélisation Monte-Carlo des nanonets 

III.3.1. Description de la structure du modèle 

III.3.1.1. Objectif de la simulation Monte-Carlo 

La méthode Monte-Carlo vise à calculer une valeur approchée de la grandeur d’intérêt par un procédé 

probabiliste contrairement aux techniques basées sur des expressions analytiques qui requièrent souvent 

des modèles complexes et qui peuvent impliquer des hypothèses fortes. C’est une approche statistique 

dont la précision de la valeur obtenue dépend de la taille de l’échantillonnage. Ce type de simulation est 

une méthode entre autre utilisée pour résoudre des problèmes centrés sur un calcul de hasard. Les 

simulations Monte-Carlo sont particulièrement appropriées et employées dans la littérature (Isichenko, 

1992) pour étudier les phénomènes liés à la percolation puisqu’ils sont par définition basés sur des 

évènements aléatoires. Cette technique a été utilisée notamment pour estimer le seuil de percolation de 

larges systèmes (Li and Zhang, 2009), l’exposant de percolation (Isichenko, 1992) ou encore la conduction 

dans les systèmes percolants (Balberg et al., 1983; Žeželj and Stanković, 2012). Plus récemment en 2014, 

Daniel Langley, au cours de ses travaux de thèse, a étudié par des simulations Monte-Carlo l’influence de 

la longueur, de l’orientation ainsi que de la forme des nanostructures sur le seuil de percolation (Langley, 

2014). L’étude des réseaux percolants suscite aujourd’hui toujours autant de curiosité et la simulation 

Monte-Carlo apparaît comme une méthode performante pour en étudier le comportement et plus 

particulièrement leurs propriétés électriques. 

Dans ce cadre, l’objectif de cette thèse est de développer un outil capable de modéliser, par des 

simulations Monte-Carlo, la percolation dans les réseaux de nanonets de Si fabriqués, en tenant compte 

de la morphologie des NFs sous forme de nanonets (longueur et dispersion en longueur des NFs) et de la 

géométrie du système (longueur et largeur des dispositifs). Pour les raisons énoncées précédemment, les 

simulations qui en découlent seront étudiées en détails en fonction de la longueur des dispositifs et la 

densité des NFs car ce sont les paramètres clés qui interviennent dans la percolation pour une longueur 

donnée de NFs.  

Le modèle développé sous Matlab R2016a est dans un premier temps décrit puis les résultats des 

simulations sont ensuite présentés. 
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III.3.1.2. Génération des nanofils et calcul des intersections 

Pour ce type de simulations, les nanofils sont souvent considérés comme des segments (Li and Zhang, 

2009; Žeželj and Stanković, 2012) (« stick »), c’est-à-dire que leur diamètre n’est pas pris en compte. Cette 

hypothèse est vérifiée lorsque le facteur de forme des nanostructures (rapport longueur sur diamètre) est 

supérieur à 100 car, dans ce cas, on peut considérer que le diamètre participe de façon minoritaire à la 

formation des connexions dans le réseau percolant (Langley, 2014). Dans notre cas, les NFs ont une 

longueur moyenne de 6,9 𝜇𝑚 pour un diamètre moyen de 39 𝑛𝑚 soit un facteur de forme de l’ordre de 

180 ce qui place cette étude dans le domaine de validité de l’hypothèse.  

Une particularité essentielle de ce travail est la prise en compte de la dispersion en longueur des NFs dans 

les simulations afin de s’approcher de la morphologie réelle des nanonets fabriqués. En effet, une telle 

considération permettra d’étudier la contribution de cette dispersion sur la percolation et donc sur les 

propriétés macroscopiques qui en découlent. 

Ainsi, pour une densité donnée, un nombre de segments 𝑁 est tout d’abord créé en tenant compte de la 

dispersion en longueur des NFs (𝐿𝑁𝐹𝑠 ± ∆𝐿𝑁𝐹𝑠) que l’on choisira log-normale sur la base de l’étude 

expérimentale (Figure II-14). Ensuite, pour chaque segment, un angle d’inclinaison noté 𝜃 compris entre 

− 𝜋/2 et  𝜋/2 ainsi que les coordonnées notées (𝑋0; 𝑌0) du centre du segment sont générés avec une 

dispersion uniforme au sein d’un système de longueur 𝐿𝑐 et de largeur 𝑊𝑐 (Figure III-4(a)). Un offset de 

10 𝜇𝑚 est arbitrairement imposé aux coordonnées, plaçant ainsi l’origine du système au point (10; 10), 

de sorte à ce que la valeur 0 ne renvoie à aucun point du système et puisse alors être attribuée à l’absence 

d’intersection comme expliqué dans la suite. Ainsi, pour chaque segment est affecté aléatoirement une 

longueur avec une dispersion log-normale autour de la moyenne puis un angle et des coordonnées avec 

une dispersion uniforme sur leurs domaines respectifs. A partir des coordonnées du centre du 

segment (𝑋0; 𝑌0), de la longueur et de l’inclinaison, une extrémité du segment, de coordonnées 

(𝑒𝑛𝑑𝑋; 𝑒𝑛𝑑𝑌), est calculée puis l’autre extrémité de coordonnées (𝑋0
′ ; 𝑌0′) est déterminée par symétrie 

par rapport au centre du segment (Figure III-4(a)). La source et le drain du dispositif sont aussi considérés 

comme des segments verticaux dont les extrémités ont les coordonnées respectives ((10; 10), (10; 𝑊𝑐 +

10)) et ((𝐿𝑐 + 10; 10), (𝐿𝑐 + 10; 𝑊𝑐 + 10)). 

Lorsque les segments intersectent la source et/ou le drain, ces derniers sont raccourcis à l’endroit exact 

où ils coupent les contacts. Ces intersections sont ensuite indispensables pour le calcul des chemins de 

percolation puisqu’ils servent de point de départ ou d’arrivée de l’algorithme. Une fois tous les segments 

générés, les intersections des segments entre eux et avec les contacts sont déterminées par un calcul 

matriciel selon le script rédigé par Murat Erdem (Murat Erdem, 2010). Le script retourne deux matrices 

carrées et symétriques de taille 𝑁 x 𝑁 comportant respectivement les coordonnées en abscisse et en 

ordonnée de chaque intersection. Par exemple, si le 35ème segment intersecte le 50ème segment, les valeurs 

d’abscisse et d’ordonnée non nulle, en raison du placement de l’origine du plan en (10; 10), sont placées 

dans la colonne 35 et la ligne 50 de chacune des matrices. Par symétrie, les mêmes valeurs non nulles se 

situent dans la colonne 50 et la ligne 35 des deux matrices. Dans le cas où il n’y a pas d’intersections, la 

case présente une valeur nulle, d’où l’intérêt de l’offset de 10 qui a été appliqué précédemment. A titre 

d’exemple, la Figure III-4(b) met en évidence la position de toutes les intersections segment/segment et 
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segment/contact suite à une simulation réalisée avec une longueur et largeur de système de 50 𝜇𝑚 et 

avec 100 segments de 6,9 ±  2,8 𝜇𝑚 de longueur. 

 
Figure III-4 : (a) Illustration schématique de la génération aléatoire de segments de longueur 𝐿𝑁𝐹𝑠 ± ∆𝐿𝑁𝐹𝑠  

délimités par les coordonnées extrémales (𝑋0
′ ; 𝑌0′) et (𝑒𝑛𝑑𝑋; 𝑒𝑛𝑑𝑌) et d’angle d’inclinaison 𝜃. La génération des 

segments est réalisée dans un système de longueur 𝐿𝑐  et de largeur 𝑊𝑐.  La longueur des NFs est générée avec 
une dispersion log-normale tandis que les coordonnées et l’angle d’inclinaison sont créés avec une dispersion 

uniforme. (b) Mise en évidence des intersections segment/segment et segment/contact suite à une simulation 
réalisée avec les paramètres suivants : 𝑁 = 100, 𝐿𝑐 = 𝑊𝑐 = 50 𝜇𝑚, 𝐿𝑁𝐹𝑠 = 6,9 ± 2,8 𝜇𝑚. 

Pour conclure, les variables d’entrée du script sont : la longueur et largeur du système, le nombre de 

segments à créer pour une densité donnée et enfin la longueur moyenne et l’écart-type associé des 

segments, tandis que les variables de sorties sont les abscisses et ordonnées des intersections lorsqu’elles 

existent.  

III.3.1.3. Détermination des chemins de percolation 

Une fois les segments générés et la position des intersections déterminée, le script affecte un nombre 

entier arbitraire et différent à chaque intersection pour leur donner une identité. L’objectif de cette 

affectation est de dénombrer toutes les combinaisons possibles pour traverser un segment via les 

intersections. A titre d’exemple, la Figure III-5(a) illustre un segment comportant 4 intersections. Ainsi, 

pour cet exemple, il existe 6 combinaisons possibles dénombrées sur la figure. Pour le traverser, il faut 

choisir 2 intersections, entrée dans le segment et sortie du segment, parmi toutes les intersections et de 

manière générale, l’ordre n’ayant pas d’importance, le nombre de combinaisons s’exprime par : 

𝐶𝑛
2 =

𝑛!

2! (𝑛 − 2)!
 Equation III-10 

avec 𝑛 le nombre d’intersections sur le segment considéré. Ce traitement est réalisé pour les 𝑁 segments 

générés à l’aide de la fonction nommée ‘nchoosek’ de Matlab. 

A partir des combinaisons et de l’algorithme de Dijkstra, il devient possible de déterminer les chemins de 

percolation. La fonction de cet algorithme est de déterminer le chemin le plus court en distance pour aller 

d’un point de départ à un point d’arrivée. L’algorithme réalisé par Kirk sous Matlab (Kirk, 2007) a été utilisé 

comme base pour ces simulations. Ainsi, au lieu de calculer directement le chemin le plus court, nous 

l’avons modifié afin de minimiser dans un premier temps le nombre d’intersections pour se rapprocher 

au plus près de la réalité. En effet, comme nous en avons discuté précédemment, nous pouvons supposer 

(a) (b) 



Chapitre III : Propriétés électriques des transistors à nanonets de silicium percolants 

 

103 
 

que les jonctions entre nanostructures sont nettement plus résistives que les nanostructures et 

gouvernent ainsi la conduction dans le réseau. Dans un second temps, pour un point de départ donné, le 

chemin plus court en distance est choisi parmi ceux qui possèdent le moins d’intersections. Pour résumer, 

l’algorithme minimise le nombre d’intersections pour aller d’un contact à un autre puis la distance afin de 

déterminer le chemin de percolation associé à un point de départ. 

 
Figure III-5 : (a) Détermination du nombre de combinaisons possibles pour traverser un segment comportant 

4 intersections. Chaque intersection est affectée d’un nombre entier arbitraire. (b) Calcul du chemin de 1 vers 6 
en minimisant dans un premier temps le nombre d’intersections puis la distance à partir d’un algorithme de 

Dijkstra modifié. Le chemin qui résulte du calcul est le 126 car le nombre d’intersection est de 1 (intersection n°2) 
pour une distance de 6 𝜇𝑚. 

Un exemple du principe du calcul pour aller de 1 vers 6 est illustré en Figure III-5(b) dans lequel trois 

chemins sont possibles : 126, 1346 et 156. En minimisant le nombre d’intersections, seuls les chemins 

126 et 156 sont retenus car ils ne comportent qu’une intersection. Puis, l’algorithme retourne le plus 

court en distance sur les deux restants soit le chemin 126.  

En pratique, il est d’abord nécessaire de déterminer tous les segments qui intersectent la source et/ou le 

drain car ils constituent tous les points de départ des potentiels chemins de percolation. En plus de ces 

points de départ, la position des intersections, les combinaisons entre elles et la longueur du canal sont 

les variables d’entrée pour réaliser le calcul des chemins de percolation avec l’algorithme de Dijkstra. Dans 

le cas où la source est le point de départ, le calcul ne converge qu’une fois que le drain est atteint. En 

revanche, s’il n’y a pas de chemins de percolation le script retourne une valeur qualifiée de « NaN ». La 

même démarche est ensuite réalisée du drain vers la source. Une fois que tous les chemins sont calculés 

de la source vers le drain et inversement, des chemins identiques sont susceptibles d’être obtenus et ne 

sont donc comptés qu’une seule fois.  

Ainsi, pour chaque point de départ, un unique chemin de percolation minimisant le nombre de jonctions 

puis la distance est obtenu. 

III.3.1.4. Paramètres extraits 

Pour une densité de segments et une géométrie de système données, trois paramètres essentiels sont 

extraits à l’issue d’une simulation. Le nombre de chemins de percolation constitue le premier de ces 

paramètres. Pour notre modèle, un chemin de percolation est comptabilisé lorsqu’un segment satisfait les 
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deux conditions suivantes : ce segment doit être contacté à la source et au drain au moyen d’un chemin 

de percolation. Prenons l’exemple d’une simulation présentée en Figure III-6. Nous considérons ici que le 

nombre de chemins de percolation de la source vers le drain, matérialisés en rouge, est de 3. De même, 

pour cet exemple, le nombre de chemins de percolation du drain vers la source est de 3, les nouveaux 

départs de chemins apparaissent en bleu. Après le retrait du doublon représenté en rouge du drain vers 

la source, il ne reste plus que 𝟓 chemins de percolation comptabilisés pour cette simulation. Sur cette 

simulation, on pourrait penser qu’il existe un unique chemin principal de percolation et pour lequel il 

existe, proche des contacts, plusieurs chemins secondaires configurés en parallèle. Toutefois, d’après des 

mesures expérimentales réalisées sur des résistors composés de quelques jonctions NF-NF, Pauline Serre 

(Serre, 2014) a observé qu’une différence importante dans le nombre de NFs contactés et percolants entre 

les deux électrodes se traduisait par une importante dissymétrie de la caractéristique électrique. Par 

conséquent, cela signifie que le nombre de points de contact à l’électrode modifie l’injection de porteurs, 

avec un courant d’autant plus intense que le nombre de points d’injection est grand, ce qui est à l’origine 

de la dissymétrie observée. Cette observation est à l’origine de notre choix selon lequel le nombre de 

chemins de percolation est déterminé à partir des segments participant à l’injection, c’est-à-dire les 

segments contactés et percolants. La validité de cette hypothèse sera discutée ultérieurement. 

Les deux autres paramètres extraits sont la longueur et le nombre d’intersections segment/segment. Ces 

deux paramètres sont extraits simultanément pour chaque chemin de percolation. Les moyennes et écart-

types sont ensuite systématiquement calculés sur l’ensemble des chemins de percolation obtenus. A titre 

d’exemple, la longueur moyenne sur les 5 chemins obtenus en Figure III-6 est de 110 𝜇𝑚 avec un écart-

type de 2 𝜇𝑚. La moyenne obtenue pour le nombre d’intersections entre segments est de 24 avec un 

écart-type de 2. C’est dans ce contexte que les simulations Monte-Carlo prennent tout leur sens. En effet, 

la précision de ces paramètres dépend considérablement du nombre de fois que ces simulations sont 

répétées. Ce nombre d’itérations est d’autant plus important que la densité de segments est proche du 

seuil de percolation car, comme cela a été énoncé précédemment, le nombre de chemins de percolation 

se dénombre par quelques unités dans ce régime. Ce dernier peut ainsi varier fortement d’une itération à 

une autre. En effet, Daniel Langley (Langley, 2014) a montré au cours de sa thèse que la convergence de 

la densité critique de percolation est obtenue pour un nombre d’itérations d’environ 104 − 105. Le 

nombre de répétitions réalisées reste cependant un compromis entre le temps et la précision du calcul. Il 

sera ainsi précisé pour chacune des simulations. 

Enfin, dans le cas où la longueur du système est comparable à la longueur des segments (dispositif à canal 

court), le nombre de segments pontant directement la source et le drain est aussi extrait. 

Pour le calcul du nombre d’intersections, nous avons choisi de ne considérer que les intersections 

segment/segment qui représentent les jonctions NF/NF et de négliger les intersections contact/segment 

en raison de leurs natures différentes. En effet, dans un dispositif réel, grâce à la siliciuration, la résistance 

de contact entre les NFs et le nickel est fortement abaissée (Rosaz, 2012; Rosaz et al., 2011b) et est alors 

supposée négligeable par rapport à la résistance des jonctions entre NFs. 
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Figure III-6 : Mise en évidence des chemins de percolation suite à une simulation réalisée avec les paramètres 
suivants : 𝑁 = 250, 𝐿𝑐 = 𝑊𝑐 = 50 𝜇𝑚, 𝐿𝑁𝐹𝑠 = 6,9 ± 2,8 𝜇𝑚. 5 chemins de percolation, mis en évidence en 

rouge et en bleu, ont été obtenus pour une longueur moyenne de chemins de 110 ± 2 𝜇𝑚 et un nombre moyen 
d’intersections segment/segment de 24 ± 2. 

III.3.1.5. Limitations 

Pour avoir la possibilité de minimiser le nombre d’intersections, il est nécessaire au préalable de 

déterminer l’ensemble des chemins de percolation pour un unique segment qui contacte la source ou le 

drain. Ce calcul est ainsi d’autant plus long que le nombre de segments est important. De même, la durée 

de simulation augmente lorsque la longueur de canal augmente puisque un nombre d’intersections plus 

important est nécessaire pour relier la source et le drain. Par conséquent, cette méthode devient très 

rapidement limitée pour des longs systèmes et des densités importantes en raison de la durée 

considérable de calcul. Par exemple, pour un nombre de 8240 segments, une longueur et largeur 

respectives de système de 50 et 200 𝜇𝑚, la durée d’une simulation nécessaire pour déterminer 

l’ensemble des chemins de percolation est d’environ 8 jours. 

Dans ce travail, nous nous limiterons à l’usage des paramètres extraits (nombre de jonctions, nombre et 

longueur des chemins) pour étudier la percolation. Toutefois, il pourrait être envisagé, voie que nous 

n’avons pas explorée, de définir un circuit équivalent basé sur la loi de Kirchhoff afin d’estimer la 

conduction du réseau en tenant compte de la résistance réelle des jonctions entre NFs (Fairfield et al., 

2014; Žeželj and Stanković, 2012). Cette estimation de la conduction fait alors l’hypothèse que le système 

se comporte comme un résistor. Pour des transistors, les équations plus complexes nécessitent des outils 

plus sophistiqués. A titre d’exemple, Min Kyu Joo (Joo, 2014; Joo et al., 2013b) a étudié  la percolation dans 

les transistors à base de CNTs à partir d’un simulateur de circuits de type SPICE (« Simulation Program with 

Integrated Circuit Emphasis »). Pour cela, les chemins de percolation ont été déterminés avec une 

approche semblable à celle décrite précédemment mais en minimisant uniquement la longueur des 

chemins, puis ils ont été intégrés au simulateur. Ensuite, le comportement électrique des transistors a été 

modélisé en y implémentant la contribution des résistances des jonctions entre CNTs et de contacts. Cette 

approche en deux temps pourrait être envisagée ultérieurement pour modéliser les transistors à nanonet 

de silicium avec l’aide du modèle développé au cours de cette thèse.  

3

2

Doublon
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III.3.1.6. Bilan sur le modèle 

Les simulations de type Monte-Carlo réalisées sous Matlab R2016a au cours de cette thèse consistent à 

modéliser et à étudier la percolation de nanostructures considérées comme des segments dans un 

système composé de deux contacts (source et drain). L’algorithme de Dijkstra modifié utilisé pour 

déterminer les chemins de percolation minimise tout d’abord le nombre d’intersections entre segments 

puis la longueur des chemins pour rejoindre la source et le drain. A l’issue d’une simulation, les paramètres 

clés liés à la percolation sont extraits, à savoir le nombre de chemins de percolation, le nombre de jonctions 

par chemin et la longueur pour chaque chemin. Cette approche statistique nécessite de répéter les 

simulations un nombre de fois suffisamment important pour améliorer la précision des paramètres 

obtenus. 

Dans la suite de ce chapitre, les simulations effectuées tiennent compte de la morphologie et de la 

géométrie des dispositifs fabriqués au cours de cette thèse. Une comparaison systématique est réalisée 

avec les équations décrites par la théorie de la percolation. L’objectif est d’étudier grâce à ces simulations 

les différents régimes (isolant, percolant, et ohmique) en fonction de la densité des nanostructures et de 

la longueur du système pour ensuite les comparer aux mesures expérimentales. Ce modèle développé 

pourrait servir, pour des recherches ultérieures, de brique élémentaire pour des simulations plus poussées 

sur un simulateur de type SPICE afin d’étudier le comportement électrique des transistors à nanonet de 

silicium. 

III.3.2. Propriétés des nanonets modélisés 

III.3.2.1. Paramètres considérés 

La longueur des segments considérée pour les simulations est 𝑳𝑵𝑭𝒔 = 𝟔, 𝟗 ± 𝟐, 𝟖 𝛍𝐦 en se basant sur 

l’étude statistique de la longueur des NFs sous forme de nanonet (partie II.2.6 du chapitre II). La largeur 

constante du système est de 𝑾𝒄 = 𝟐𝟎𝟎 𝛍𝐦 pour une longueur 𝑳𝒄 comprise entre 𝟓 𝛍𝐦 et 𝟏𝟎𝟎 𝛍𝐦. La 

densité de nanostructures notée 𝒅 a été choisie de telle sorte à couvrir la gamme de nanonets élaborés 

au cours de cette thèse pour lesquels les volumes de suspension de NFs filtrée varient de 10 à 46 𝑚𝐿. 

Pour cela, la densité de NFs a été calculée à partir de l’expression empirique reliant le pourcentage de 

recouvrement de NFs (𝜏𝑁𝐹𝑠) au volume de suspension de NFs filtrée (𝑉𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟é𝑒) obtenue dans le précédent 

chapitre (Figure II-13) : 

𝜏𝑁𝐹𝑠 = 0,63 × 𝑉𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟é𝑒 Equation III-11 

La densité de NFs (𝑑𝑁𝐹𝑠) définie en Equation III-12 peut être approchée à partir du rapport entre ce 

pourcentage de recouvrement et la surface projetée d’un NF (Serre, 2014; Serre et al., 2014). La surface 

d’un NF est considérée comme le produit entre la longueur moyenne (𝐿𝑁𝐹𝑠 = 6,9 𝜇𝑚) et le diamètre 

moyen des NFs sous forme de nanonet (𝐷𝑁𝐹𝑠 = 39 𝑛𝑚).  

Une relation de linéarité entre la densité de NFs et le volume de suspension de NFs filtrée peut ainsi être 

obtenue (Equation III-12). Pour simplifier le lien avec le travail expérimental, la conversion de la densité 

en volume de suspension de NFs filtrée sera systématiquement ajoutée sur les figures pour les différentes 

études en fonction de la densité. 

𝑑𝑁𝐹𝑠 =
𝜏𝑁𝐹𝑠

100 × 𝐿𝑁𝐹𝑠𝐷𝑁𝐹𝑠
= 2,34 × 𝑉𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟é𝑒 (× 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2) Equation III-12 
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III.3.2.2. Détermination du seuil de percolation 

Le modèle développé et décrit précédemment peut aussi être utilisé pour déterminer le seuil de 

percolation. Dans ce cas, le nombre de segments est progressivement augmenté jusqu’à ce que 

l’algorithme de Dijkstra trouve au moins un chemin de percolation. Le script s’arrête alors et retourne le 

nombre minimum de segments nécessaire pour rejoindre la source et le drain. Ces simulations sont 

répétées un grand nombre de fois afin de définir la probabilité d’occurrence de percolation en fonction du 

nombre de segments. La probabilité cumulative de percolation, qui correspond à la somme cumulée de la 

probabilité d’occurrence, est ensuite déterminée pour permettre des études comparatives. De plus, le 

nombre de segments est converti en densité, qui est définie comme le rapport entre le nombre de 

segments et la surface du système (𝐿𝑐 × 𝑊𝑐). Ces deux grandeurs, probabilité d’occurrence et probabilité 

cumulative de percolation, sont illustrées en Figure III-7(a) en fonction de la densité de segments (𝑑) et 

l’équivalence en volume de suspension de NFs filtrée (𝑉𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟é𝑒). La simulation a été réalisée avec une 

longueur de système de 20 𝜇𝑚 et un nombre d’itérations de 104 pour une durée totale de calcul d’environ 

6 ℎ. 

 
Figure III-7 : (a) Probabilité d’occurrence et cumulative de percolation en fonction de la densité de segments et 

son équivalence en volume de suspension de NFs filtrée. (b) Extraction de la densité critique et du volume de 
suspension de NFs filtrée critique de percolation. Cette extraction est réalisée à partir de l’ajustement de la 

probabilité cumulative de (a) avec la fonction de répartition de la loi normale.  

D’après la Figure III-7(a), nous constatons que probabilité d’occurrence de percolation suit logiquement 

une loi normale caractéristique d’un phénomène aléatoire. Cette loi est définie par son espérance qui 

correspond ici à la densité critique de percolation (𝑑𝑐) et par son écart-type (𝜎𝑑). La probabilité cumulative 

de percolation conduit quant à elle à la fonction de répartition de la loi normale définit par l’équation ci-

dessous :  

La probabilité cumulative de percolation présentée de nouveau en Figure III-7(b) peut être correctement 

ajustée avec l’Equation III-13. La densité critique de percolation qui résulte de cet ajustement correspond 

à une probabilité de 50 % d’obtenir un système percolant. Pour une longueur de 20 𝜇𝑚, la valeur obtenue 

Φ(𝑑) =
1

√2𝜋
∫

1

𝜎𝑑
𝑒

−
(𝑡−𝑑𝑐)2

2𝜎𝑑
2

𝑑𝑡
𝑑

−∞

 Equation III-13 

(a) (b) 

0 2 4 6 8 10 12 14
0,0

0,5

1,0

1,5

2,0

2,5

3,0

3,5

4,0

V
filtrée

 (mL)

0 1 2 3 4 5

W
c
= 200 m

L
c
= 20 m

L
NFs

= 6,9  2,8 m

d (x10
6
 cm

-2
)

0,0

0,2

0,4

0,6

0,8

1,0

P
ro

b
a
b

il
it

é
 c

u
m

u
la

ti
v
e

P
ro

b
a
b

il
it

é
 d

'o
c

c
u

re
n

c
e
 (

%
)

0 2 4 6 8 10 12 14
0,0

0,2

0,4

0,6

0,8

1,0

V
filtrée

 (mL)

0 1 2 3 4 5

50 %

P
ro

b
a
b

il
it

é
 c

u
m

u
la

ti
v
e

W
c
= 200 m

L
c
= 20 m

L
NFs

= 6,9  2,8 m

d (x10
6
 cm

-2
)

V
simu

c
= 3,0 mL


V
= 0,6 mL

d
simu

c
= 7,0x10

6
 cm

-2


d
= 1,4x10

6
 cm

-2



Chapitre III : Propriétés électriques des transistors à nanonets de silicium percolants 

 

108 
 

est 𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢 = 7,0 × 106 𝑐𝑚−2 pour un écart-type 𝜎𝑑 = 1,4 × 106 𝑐𝑚−2. Il est intéressant de noter que, 

grâce à l’Equation III-12, le volume de solution filtrée critique de percolation peut aussi être estimé et vaut 

𝑉𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢 = 3,0 𝑚𝐿 pour un écart-type de 𝜎𝑉 = 0,6 𝑚𝐿.  

Pour comparaison, le seuil de percolation théorique d’un système idéal (dimension du système infinie et 

longueur homogène des segments) peut être calculé à l’aide de l’Equation III-1 (page 92) pour une 

longueur de segments de 𝐿𝑁𝐹𝑠 = 6,9 μm. La valeur obtenue, 𝑑𝑐
𝑖𝑑é𝑎𝑙 = 12 × 106 𝑐𝑚−2, est très éloignée 

de la valeur obtenue par nos simulations avec un écart d’environ 42 %. Une telle différence trouve 

vraisemblablement son origine dans la non-idéalité de notre système. Tout d’abord, nous tenons compte 

de la forte dispersion en longueur des segments (2,8 μm) qui va nécessairement impacter le seuil de 

percolation du fait de l’existence de segments beaucoup plus longs. La Figure III-8(a) superpose le résultat 

de simulations réalisées en l’absence de dispersion au résultat obtenu avec dispersion. 

 
Figure III-8 : (a) Effet de la dispersion en longueur des segments sur la probabilité cumulative de percolation. (b) 

Etude du seuil de percolation simulé en fonction de la longueur du système (𝐿𝑐) avec (±2,8 𝜇𝑚) et sans 
dispersion en longueur des segments. La valeur théorique de la densité critique de percolation obtenue pour un 

système idéal, calculée à partir de la longueur moyenne des segments (6,9 𝜇𝑚) et l’Equation III-1, est indiquée en 
pointillé. La flèche, qui démarre pour une longueur de canal de 70 𝜇𝑚, indique la longueur à partir de laquelle le 
système peut être considéré comme « infini », dans nos conditions. Un système parfait est un système infini au 

sein duquel tous les segments sont de la même longueur. 

Ainsi, la Figure III-8(a) présente une augmentation de la densité de critique de percolation évoluant de 

7,0 ± 1,4 × 106 𝑐𝑚−2 avec dispersion à 8,2 ± 1,3 × 106 𝑐𝑚−2 sans dispersion en longueur de segments. 

Ceci confirme que lorsque les segments présentent une dispersion en longueur, ce sont les plus longs qui 

contribuent majoritairement à la percolation puisque le seuil de percolation diminue par rapport à un 

réseau composé de segments de tailles constantes. Il est intéressant de noter que l’écart-type mesuré 

dans les deux cas est relativement proche ce qui implique que la forte dispersion en segments n’engendre 

pas de dispersions significatives sur le seuil de percolation simulé. 

La seconde non-idéalité de notre système tient en sa dimension finie. D’après les travaux de thèse de 

Daniel Langley (Langley, 2014), la longueur du système doit être 10 fois plus grande que celle des segments 

pour que la densité critique de percolation converge vers la valeur théorique. Avec une longueur de 
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segments de 6,9 𝜇𝑚 et un système de 20 𝜇𝑚, nous nous trouvons dans le cas d’un rapport de taille 

légèrement inférieur à 3, loin du système idéal.  C’est pourquoi, une étude du seuil de percolation en 

fonction de la longueur du système a été menée en tenant compte ou non de la dispersion en longueur 

des segments (Figure III-8(b)). Nous constatons que la densité critique de percolation augmente de façon 

monotone avec la longueur du système pour finalement se stabiliser pour une longueur de système 

de 70 μm qui correspond à 10 fois la longueur des segments. Au-delà de 70 μm, lorsque la dispersion en 

segment n’est pas prise en compte, la densité critique de percolation est de 12,2 ± 0,8 × 106 𝑐𝑚−2 ce 

qui est en accord avec la valeur attendue de 12,0 × 106 𝑐𝑚−2 pour un système idéal. La densité critique 

de percolation converge donc vers la valeur idéale lorsque la longueur du système est environ 10 fois plus 

grande que celle des segments et que la dispersion en longueur des segments n’est pas prise en compte.  

Ainsi, la concordance entre les résultats obtenus par nos simulations dans le cas d’un système parfait infini 

et ceux obtenus au moyen de la formule littérale pour le seuil de percolation nous assure la validité de 

notre code. Celui-ci permet, en plus, de tenir compte de la dispersion en longueur des segments comme 

cela est le cas expérimentalement, ce qui le rapproche d’autant plus de la réalité en permettant de prévoir 

au mieux les résultats expérimentaux. Dans les parties qui suivent, nous allons désormais nous focaliser 

sur l’étude de la percolation dans les nanonets grâce aux différents paramètres extraits des simulations.  

III.3.2.3. Etude des paramètres extraits des simulations 

Nous allons dans un premier temps nous concentrer sur l’influence de la densité de segments sur les 

différents paramètres liés à la percolation pour une longueur de système de 20 𝜇𝑚 . Grâce à l’étude 

présentée précédemment (Figure III-7), nous avons mis en évidence que des chemins de percolation sont 

susceptibles de se former à partir d’une densité de segments d’environ  2 × 106 𝑐𝑚−2. Ainsi, les 

simulations ont été réalisées à partir du début du régime percolant jusqu’à une densité de 82,4 ×

106 𝑐𝑚−2 qui correspond à un volume de suspension de NFs filtrée d’environ 34 𝑚𝐿. De plus, pour les 

raisons énoncées précédemment, le nombre d’itérations sera adapté pour chaque densité afin d’obtenir 

des valeurs suffisamment précises pour des durées de calcul acceptables. D’après la Figure III-7(b), nous 

pouvons constater que la probabilité de former des chemins de percolation est inférieure à 100 % pour 

des densités comprises entre  2 × 106 𝑐𝑚−2 et environ 11 × 106 𝑐𝑚−2. Par conséquent, dans cette 

gamme, les simulations ont été réalisées avec 104 itérations. Pour des densités supérieures, seulement 

50 itérations ont été effectuées puisque l’importante quantité de segments permet d’assurer la formation 

systématique de chemins de percolation. Enfin, pour les densités très importantes (supérieures à 40 ×

106 𝑐𝑚−2), les simulations ont été itérées seulement 5 fois car le grand nombre de chemins de percolation 

(plusieurs centaines) permet d’obtenir une moyenne précise comme nous allons le voir par la suite. Les 

différents paramètres extraits suite aux simulations sont illustrés en Figure III-9 en fonction de la densité 

de segments. La durée de calcul nécessaire pour l’ensemble de ces simulations est de 5 𝑗 en tenant compte 

des différents nombres d’itérations. 

La Figure III-9(a) montre l’évolution du nombre de chemins en échelle linéaire et logarithmique en fonction 

de la densité de segments. D’après ce graphique, trois régimes semblent se distinguer : 

 Régime 1 : Dans ce régime, de 0 à environ 2 × 106 𝑐𝑚−2, il n’y a pas de percolation. Le système 

est non-percolant. 
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 Régime 2 : Dans ce domaine qui s’étend de 2 × 106 𝑐𝑚−2 à environ 10 × 106 𝑐𝑚−2, le nombre 

de chemins augmente considérablement et l’écart-type diminue avec la densité. Une image issue 

d’une simulation dans ce domaine est illustrée en Figure III-9(c). 

 

 Régime 3 : Le nombre de chemins varie linéairement avec la densité lorsque celle-ci évolue de 

10 × 10−6 𝑐𝑚2 à 82,4 × 10−6 𝑐𝑚2. Une réduction notable de l’écart-type est aussi observée 

dans ce régime par rapport au régime 2. Une image issue d’une simulation dans ce domaine est 

illustrée en Figure III-9(d). 

 

 
Figure III-9 : (a) Nombre de chemins de percolation et (b) longueur des chemins et nombre d’intersections entre 
segments par chemin en fonction de la densité de segments. Mise en évidence des chemins de percolation (en 
rouge) (c) dans le régime 2 (𝑑 = 7,5 × 106 𝑐𝑚−2) et (d) au début du régime 3 (𝑑 = 15 × 106 𝑐𝑚−2). Pour des 
raisons de clarté pour les images issues des simulations ((c) et (d)), des échelles différentes ont été choisies en 

ordonnée et en abscisse, ce qui donne une impression d’orientation préférentielle des segments. Pour (a), (b), (c) 
et (d), la longueur du système est de 20 𝜇𝑚 pour une largeur de 200 𝜇𝑚. 

Nous pouvons en déduire que, dans le régime 2, une petite augmentation du nombre de segments permet 

la formation rapide de nouveaux chemins de percolation répartis sur l’ensemble de la largeur du système, 
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comportement typique de la percolation précédemment évoqué (Figure III-9(a)). Néanmoins, la 

reproductibilité est extrêmement faible dans ce régime puisque le nombre de chemins, qui se dénombre 

par quelques unités, varie amplement d’une itération à une autre. De plus, en s’appuyant sur la 

détermination du seuil de percolation vue précédemment (Figure III-7(b)), nous constatons que la 

transition du régime 2 vers 3 se situe au voisinage de la densité menant à une probabilité de percolation 

de 100 %.  

Pour comprendre au mieux cette transition, nous allons à présent nous concentrer sur la longueur et le 

nombre d’intersections par chemin en fonction de la densité (Figure III-9(b)). Ces deux paramètres ont une 

évolution semblable qui se traduit aussi par trois régimes. Comme précédemment, le système est non-

percolant pour des densités inférieures à 2 × 106 𝑐𝑚−2. Au-delà, la longueur des chemins et le nombre 

d’intersections par chemin augmentent avec la densité de segments jusqu’à atteindre un maximum qui se 

situe à environ 10 × 106 𝑐𝑚−2 et qui correspond à une probabilité d’environ 98 % d’obtenir au moins un 

chemin de percolation. Enfin, dans le troisième régime, la longueur des chemins et le nombre 

d’intersections par chemin diminuent de façon monotone avec la densité pour atteindre une valeur limite 

qui ne dépend plus de la densité, dans le domaine étudié.  

Ainsi, à partir de la Figure III-9(a) et (b), nous pouvons en déduire qu’au début de la percolation les 

quelques chemins formés ont une courte longueur (≈ 25 𝜇𝑚) pour un faible nombre d’intersections entre 

segments (≈ 3). Ensuite, l’augmentation de la densité engendre une augmentation simultanée de ces deux 

derniers paramètres. En effet, en raison de la faible densité, le peu de segments disponibles pour assurer 

la percolation sont dispersés sur l’ensemble de la largeur du système. De ce fait, les chemins de percolation 

empruntés s’étendent sur toute la largeur du système comme l’indique la Figure III-9(c). Ils sont alors 

caractérisés par une longueur élevée avec un nombre important d’intersections. Une fois que la 

probabilité de percolation est proche de 100 % pour une densité d’environ 10 × 106 𝑐𝑚−2, le système 

entre dans le régime 3 avec une augmentation linéaire du nombre de chemins avec la densité. Les 

nouveaux chemins formés permettent de raccourcir ceux déjà existants, ce qui se traduit par une 

diminution simultanée et monotone de la longueur et du nombre d’intersections avec la densité (Figure 

III-9(d)). Cette décroissance asymptotique devrait tendre pour une densité infinie vers une longueur de 

chemins correspondant à celle du système, soit 20 𝜇𝑚. L’étude de ces trois paramètres en fonction de la 

densité de segments a également été menée pour d’autres longueurs de système, 30 et 50 𝜇𝑚, comme 

cela est présenté sur la Figure III-10. Par ailleurs, la probabilité cumulative de percolation est aussi reportée 

sur cette figure (d). 

Nous observons sur la Figure III-10 que, lorsque la longueur du dispositif augmente, un comportement 

similaire des paramètres est obtenu, avec l’existence des 3 régimes précédemment évoqués. De plus, les 

transitions du régime 2 vers le régime 3 apparaissent aux environs de la même densité de segments pour 

les différentes longueurs, qui correspond à une probabilité de percolation proche de 100 % (Figure III-

10(d)). 

Toutefois, certaines différences sont à noter en fonction de la longueur du système. Dans le régime 2, le 

nombre de chemins varie légèrement ce qui est probablement dû au fait que le système ne peut être 

considéré comme infini. Cependant, ces variations disparaissaient totalement lorsque la densité augmente 

et le nombre de chemins dépend alors uniquement de la densité et non plus de la longueur du système. 
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Enfin, comme attendu, la longueur des chemins (Figure III-10(b)) et le nombre d’intersections (Figure III-

10(c)) augmentent avec la longueur du système. 

 
Figure III-10 : (a) Nombre de chemins, (b) longueur des chemins, (c) nombre d’intersections entre segments par 

chemin et (d) probabilité cumulative de percolation en fonction de la densité de segments pour différentes 
longueurs de système (20, 30 et 50 𝜇𝑚). 

L’existence de 3 régimes en fonction de la densité de segments n’est pas sans rappeler le comportement 

expérimental de la conductance présentée au début de ce chapitre (Figure III-1 de la page 93) avec le 

passage du régime isolant (pas de chemins de percolation) au régime percolant (augmentation très rapide 

de la conductance avec de faibles variations de la densité) puis au régime ohmique (variation linéaire de 

la conductance avec la densité). Il est alors légitime de se demander si ces régimes se superposent et si 

des lois identiques peuvent s’appliquer. Notamment, l’évolution du nombre de chemins avec la densité 

semble très similaire à l’évolution de la conductance. Toutefois, une loi du type de l’Equation III-2 (page 

93) ne permet pas de décrire correctement l’évolution du nombre de chemins, ce qui signifie que les deux 

autres paramètres doivent être aussi pris en compte pour expliquer l’évolution de la conductance comme 

nous le verrons dans la suite. 
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III.3.2.4. Modèle du résistor appliqué aux simulations 

Dans cette partie, nous allons exploiter les paramètres extraits des simulations en les couplant au modèle 

des résistors afin d’estimer la conductance des nanonets simulés et de la comparer aux équations 

théoriques exprimées dans la partie III.2.2. Pour cela, les exposants de percolation (𝛼) et de conductance 

(𝑚) seront ainsi comparés aux valeurs théoriques afin de vérifier la validité du modèle. Pour établir ce 

modèle, le nanonet est considéré comme le circuit équivalent présenté sur la Figure III-11. A noter que les 

segments correspondent aux NFs et que les intersections entre segments correspondent aux jonctions 

entre NFs. 

 
Figure III-11 : Représentation sous forme de circuit équivalent d’un réseau aléatoire de nanostructures dans le cas 

d’un résistor. 𝑅𝑗 est la résistance de jonction (supposée constante) et 𝑅𝑁𝐹
𝑖,𝑘  est la résistance du 𝑘𝑖è𝑚𝑒  NF du 𝑖è𝑚𝑒  

chemin. 𝑅𝑝
𝑖 , 𝐿𝑝

𝑖  et   𝑁𝑗
𝑖  correspondent respectivement à la résistance, la longueur et le nombre de jonctions du 

chemin 𝑖 sachant qu’il y a 𝑁𝑝 chemins. 

Le circuit équivalent de la Figure III-11 réduit le nanonet à ses 𝑁𝑝 chemins percolants, pris en parallèle. La 

résistance totale du chemin 𝑖 est notée 𝑅𝑝
𝑖 . Ainsi, la résistance équivalente du nanonet 𝑅𝑁𝑁 vérifie alors la 

relation suivante : 

1

𝑅𝑁𝑁
= ∑

1

 Rp
i

𝑁𝑝

𝑖=1

≈
< 𝑁𝑝 >

< 𝑅𝑝 >
 Equation III-14 

En notant < 𝑅𝑝 > la résistance moyenne des chemins et < 𝑁𝑝 > le nombre moyen de chemins, alors 

l’inverse de la résistance du réseau correspond au rapport entre le nombre moyen de chemins < 𝑁𝑝 > et 

la résistance moyenne des chemins < 𝑅𝑝 >, comme cela est reporté sur l’Equation III-14. Ce nombre 

moyen de chemins est l’un des paramètres extraits des simulations.  

Pour exprimer la résistance moyenne des chemins, il est nécessaire de s’intéresser tout d’abord à la 

résistance réelle d’un chemin. Cette dernière peut être définie à partir d’un circuit en série constitué d’une 

alternance de résistances de jonctions et de NFs. Pour le chemin 𝑖 qui compte 𝑁𝑗
𝑖  jonctions et 𝑁𝑗

𝑖 + 1 NFs, 

la résistance totale est la somme de la résistance de chacune des 𝑘 jonctions, 𝑅𝑗
𝑘, et de la résistance 

intrinsèque de chacun des 𝑘 NFs, 𝑅𝑁𝐹
𝑘 , présents dans le chemin. Ainsi, la résistance totale du chemin 𝑖 

notée 𝑅𝑝
𝑖  peut être définie par l’expression suivante : 

𝑅𝑝
𝑖 = ∑(𝑅𝑁𝐹

𝑖,𝑘 + 𝑅𝑗
𝑘)

𝑁𝑗
𝑖

𝑘=1

+ 𝑅𝑁𝐹

𝑖,𝑁𝑗
𝑖+1

 Equation III-15 

Source Drain

+1 NFs

+1 NFs
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En supposant que la résistance de chaque jonction est semblable (𝑅𝑗), alors la résistance liée aux jonctions 

dans un chemin 𝑖 (Rp,   j
i ) correspond au produit entre le nombre de jonctions et la résistance de jonctions : 

𝑅𝑝,   𝑗
𝑖  = 𝑁𝑗

𝑖 × 𝑅𝑗 Equation III-16 

En considérant que chaque chemin est identique avec un nombre moyen de jonctions < 𝑁𝑗 > issu des 

simulations, il vient : 

< 𝑅𝑝,   𝑗 >  =< 𝑁𝑗 >× 𝑅𝑗 Equation III-17 

La contribution des NFs à la résistance du chemin peut quant à elle être exprimée à partir de la résistivité 

des NFs (𝜌𝑆𝑖), de la section des NFs (𝑆𝑁𝐹) et de la longueur du chemin qui vaut en moyenne < 𝐿𝑝 > et qui 

est issue des simulations, ainsi il vient :  

< 𝑅𝑝,   𝑁𝐹 > =
𝜌𝑆𝑖  

𝑆𝑁𝐹
< 𝐿𝑝 > =

4

𝜋

𝜌𝑆𝑖

𝐷𝑁𝐹
2 < 𝐿𝑝 > Equation III-18 

avec 𝐷𝑁𝐹 le diamètre moyen des NFs évalué à 39 𝑛𝑚 d’après le précédent chapitre (partie II.2.6). La 

résistivité moyenne des NFs est supposée celle du silicium massif et vaut 1,42 𝛺. 𝑐𝑚 pour un dopage de 

type P de l’ordre de 1016 𝑐𝑚−3. 

Désormais, la résistance moyenne des chemins peut être exprimée à partir de paramètres connus et 

extraits des simulations en faisant la somme de la résistance moyenne liée aux jonctions (Equation III-17) 

et aux NFs (Equation III-18) : 

< 𝑅𝑝 > = < 𝑅𝑝,   𝑗 > + < 𝑅𝑝,   𝑁𝐹 > Equation III-19 

D’où 

< 𝑅𝑝 > =  𝑅𝑗 < 𝑁𝑗 > + 
4

𝜋

𝜌𝑆𝑖

𝐷𝑁𝐹
2 < 𝐿𝑝 > Equation III-20 

Nous pouvons en déduire, grâce aux Equation III-14 et Equation III-20, une expression de la conductance 

du système (𝐺𝑁𝑁) en fonction des trois paramètres issus des simulations (< 𝑁𝑝 >, < 𝑁𝑗 > et < 𝐿𝑝 >) et 

de grandeurs intrinsèques liées aux NFs (𝐷𝑁𝐹 et 𝜌𝑆𝑖) : 

𝐺𝑁𝑁 =
1

𝑅𝑁𝑁
≈

< 𝑁𝑝 >

< 𝑅𝑝 >
=

< 𝑁𝑝 >

𝑅𝑗 < 𝑁𝑗 > + 
4
𝜋

𝜌𝑆𝑖

𝐷𝑁𝐹
2 < 𝐿𝑝 >

 
Equation III-21 

En posant 𝛾 =
4

𝜋

𝜌𝑆𝑖

𝐷𝑁𝐹
2, la conductance du système devient : 

𝐺𝑁𝑁 ≈
< 𝑁𝑝 >

𝑅𝑗 < 𝑁𝑗 > + 𝛾 < 𝐿𝑝 >
 Equation III-22 

avec 𝛾 = 1,19 × 1011 𝛺. 𝑐𝑚−1 pour notre étude.  

Il est intéressant de noter que cette expression généralisée de la conductance du système dépend de la 

résistance des jonctions ainsi que celle des NFs, ce qui signifie que la conduction dans le réseau peut être 

limitée par les NFs et/ou les jonctions. Le mode de conduction qui en découle dépend uniquement de la 

valeur de la résistance de jonction pour des NFs de diamètre et de résistivité donnés comme nous le 

verrons par la suite.  
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III.3.2.5. Etude du modèle du résistor 

III.3.2.5.1. Les différents modes de conduction 

A partir de l’Equation III-22, il apparaît l’existence de trois modes de conduction : 

 Conduction limitée par les NFs lorsque 𝑅𝑁𝐹 ≫ 𝑅𝑗, alors 𝐺𝑁𝑁
𝑁𝐹 ≈

<𝑁𝑝>

𝛾<𝐿𝑝>
 

 

 Conduction limitée par les jonctions lorsque 𝑅𝑗 ≫ 𝑅𝑁𝐹, alors 𝐺𝑁𝑁
𝑗

≈
<𝑁𝑝>

𝑅𝑗<𝑁𝑗>
 

 

 Mode de conduction transitoire lorsque 𝑅𝑗 ≈ 𝑅𝑁𝐹, alors 𝐺𝑁𝑁 ≈
<𝑁𝑝>

𝑅𝑗<𝑁𝑗>+ 𝛾<𝐿𝑝>
 

Une estimation de la résistance moyenne des NFs peut être faite à partir des données expérimentales de 

notre étude, à savoir < 𝐿𝑁𝐹 >= 6,9 𝜇𝑚, <  𝐷𝑁𝐹 >= 39 𝑛𝑚 et 𝜌𝑆𝑖 = 1,42 𝛺. 𝑐𝑚 et vaut < 𝑅𝑁𝐹 >=

82 𝑀𝛺. Afin d’étudier l’ensemble des modes de conduction, la conductance du réseau a été calculée sur 

une large gamme de résistance de jonctions qui s’étend sur 6 ordres de grandeur de 10 𝑘𝛺 à 10 𝐺𝛺. Cette 

étude, présentée en Figure III-12(a), a été dans un premier temps menée pour trois densités de NFs 

choisies dans les différents régimes observées sur la Figure III-9(b). La première densité de 7,5 × 106 𝑐𝑚−2 

correspond au régime 2 dans lequel la longueur des chemins et le nombre de jonctions par chemin 

croissent avec la densité. La seconde densité choisie à 10 × 106 𝑐𝑚−2 se situe proche du maximum de ces 

deux derniers paramètres. Enfin, la troisième densité de 56,2 × 106 𝑐𝑚−2 est prise dans le régime 3 lors 

de la phase de décroissance de la longueur des chemins et du nombre de jonctions par chemin avec la 

densité de NFs, mais loin du maximum. Sur ce graphique, nous avons également reporté les asymptotes 

𝐺𝑁𝑁
𝑁𝐹 et 𝐺𝑁𝑁

𝑗
 pour chaque densité. 

 
Figure III-12 : (a) Evolution de la conductance du réseau en fonction de la résistance de jonction pour différentes 

densités des NFs. L’étude a été menée pour des densités de NFs de 7,5, 10,0 et  56,2 × 106 𝑐𝑚−2 et une longueur 
du système de 20 𝜇𝑚. (b) Effet de la longueur du système sur la conductance pour une densité de NFs de 10 ×

106 𝑐𝑚−2. Les longueurs, 20 et 50 𝜇𝑚, sont indiquées sur les courbes. Pour (a) et (b), la conductance a été 
calculée à partir de l’Equation III-22 
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Comme attendu lorsque la résistance de jonction augmente, la conductance évolue du mode "limité par 

les NFs" au mode "limité par les jonctions" en passant par un régime transitoire qui se trouve dans la 

gamme [1 − 200] 𝑀𝛺 où 𝑅𝑗 ≈ 𝑅𝑁𝐹. 

Le Tableau III-2 synthétise les modes de conduction, leur domaine d’existence et l’expression associée 

pour la conductance du réseau. 

Tableau III-2 : Modes de conduction et conductance du réseau en fonction de la résistance de jonctions. 

Mode de conduction Limité par les NFs Transitoire Limité par les jonctions 

Résistance de jonction 

𝑅𝑗 
< 1 𝑀𝛺 1 − 200 𝑀𝛺 > 200 𝑀𝛺 

Conductance du réseau 

𝐺𝑁𝑁 

< 𝑁𝑝 >

𝛾 < 𝐿𝑝 >
 

< 𝑁𝑝 >

𝑅𝑗 < 𝑁𝑗 > + 𝛾 < 𝐿𝑝 >
 

< 𝑁𝑝 >

𝑅𝑗 < 𝑁𝑗 >
 

 

De plus, nous constatons sur la Figure III-12(a) que les mêmes modes de conduction sont observables pour 

les différentes densités de NFs choisies dans les trois régimes. Seule la conductance du réseau augmente 

avec la densité de NFs puisque le nombre de chemins de percolation augmente avec la densité comme 

nous l’avons présenté précédemment (Figure III-10(a)). Comme attendu, l’écart de conductance entre 

deux densités est constant sur toute la gamme de résistance de jonctions, car seul < 𝑁𝑝 > est impacté 

par le changement de densité de NFs. 

Dans un second temps, une étude similaire, représentée sur la Figure III-12(b), a été menée pour étudier 

l’impact de la longueur du système sur la conductance à densité constante. Les résultats montrent que les 

trois modes de conduction sont de nouveau observables et que les transitions d’un mode à l’autre 

apparaissent aux mêmes valeurs de résistance de jonctions. Comme prévu, l’augmentation de < 𝐿𝑝 > et 

< 𝑁𝑗 > lorsque la taille du système augmente se traduit par une diminution de la conductance du réseau. 

Toutefois, le taux de diminution dépend du mode de conduction dans la mesure où, soit < 𝐿𝑝 >, soit 

< 𝑁𝑗 > interviennent dans l’équation.  

Il est intéressant de noter que la conductance diminue d’un facteur d’environ 4 lorsque la longueur 

augmente d’un facteur 2,5 ce qui n’est pas en accord avec la loi d’Ohm. En effet, contrairement à une 

couche mince classique qui obéit à la loi d’Ohm, le réseau obéit aux lois de la percolation. Ainsi, la théorie 

de la percolation (Equation III-3 de la page 94) montre que la conductance est inversement proportionnelle 

à la longueur du système à l’exposant 𝑚. Cela implique une décroissance plus abrupte de la conductance 

avec la longueur du système comme nous l’observons ici. Cette étude sera explicitée en détails dans la 

section suivante.  

En conclusion, les modes de conduction sont globalement indépendants de la longueur du système et de 

la densité de NFs. Ils sont intrinsèques au réseau et dépendent uniquement de la résistance des jonctions 

entre NFs pour une résistivité et un diamètre de NFs donnés.  
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III.3.2.5.2. Choix du mode de conduction 

Nous avons constaté précédemment que les modes de conduction dépendent des propriétés intrinsèques 

pour un réseau donné. Dans le cadre des réseaux de NFs de silicium élaborés lors de cette thèse, les 

jonctions entre NFs ont été frittées pour, d’une part, stabiliser les propriétés électriques sous air et d’autre 

part améliorer leur contact électrique. Néanmoins, les jonctions formées ont une faible taille de cou 

(environ 10 % du diamètre des NFs) et présentent simultanément des dislocations à l’interface entre les 

NFs. Ces deux caractéristiques vont contribuer à diminuer la mobilité des porteurs et a fortiori augmenter 

la résistance électrique. Par conséquent, nous pouvons considérer que les jonctions entre NFs sont 

naturellement plus résistives que celles des NFs. Cependant, à notre connaissance aucune étude n’a été 

publiée sur la résistance des jonctions entre NFs de Si.  

Toutefois, il existe dans la littérature des études portant sur la résistance de jonction entre CNTs et entre 

NFs d’argent. En 2001, Buldum et Lu (Buldum and Lu, 2001) ont montré, par une étude théorique, que la 

résistance de jonction entre deux CNTs dépend fortement de la structure atomique au niveau de 

l’interface et peut alors varier de plusieurs ordres de grandeur. De ce fait, en raison de la résistance plus 

importante des jonctions entre CNTs par rapport à celle des CNTs (~100 fois), la conduction du nanonet 

se retrouve dominée par les jonctions (Hu et al., 2010). Par ailleurs, une récente étude menée par Bellew 

et al (Bellew et al., 2015) montre que l’optimisation des jonctions entre NFs d’argent (par des traitements 

thermiques ou électriques) permet de réduire considérablement leur résistance à une valeur comparable 

à celle des NFs. Cependant, ils subsistent toujours un faible pourcentage de jonctions nettement plus 

résistives qui suffit pour limiter la conduction dans le réseau.  

Pour toutes ces raisons, nous choisissons de nous placer pour la suite de notre travail dans un système 

dominé par les jonctions dans lequel la conductance est décrite par l’équation présentée dans le précédent 

Tableau III-2. De plus, en l’absence d’informations quantitatives sur la résistance de jonction, la 

conductance peut être normalisée par la conductance de jonction (𝐺𝑗) qui représente simplement l’inverse 

de la résistance de jonction. L’expression de la conductance normalisée correspond ainsi directement au 

rapport entre le nombre moyen de chemins < 𝑁𝑝 > et le nombre moyen de jonctions par chemin < 𝑁𝑗 > : 

𝐺𝑁𝑁

𝐺𝑗
≈

< 𝑁𝑝 >

< 𝑁𝑗 >
 Equation III-23 

Ainsi, même si la résistance de jonction n’est pas connue, cette Equation III-23 permet de traduire 

l’évolution de la conductance d’un réseau dominé par les jonctions à une constante près. Cette expression 

peut alors être utilisée pour étudier l’effet de la densité et de la longueur du système sur la conductance 

normalisée du réseau. Les exposants de percolation (𝛼) et de conductance (𝑚) seront comparés aux 

valeurs théoriques afin de vérifier la validité du modèle. 

III.3.2.5.3. Effet de la densité 

Nous allons dans un premier temps nous consacrer à l’étude de la conductance normalisée en fonction de 

la densité de NFs pour une longueur de système donnée de 20 𝜇𝑚. Représentée sur la Figure III-13(a), la 

conductance normalisée a été calculée à partir de l’Equation III-23 et des données issues des simulations. 
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Figure III-13 : (a) Etude de la conductance normalisée en fonction de la densité de NFs pour une longueur de 
système de 20 𝜇𝑚. Les différents régimes isolant, pré-percolant, percolant et ohmique sont indiqués sur la 

courbe. (b) Effet de la longueur du système (20, 30 et 50 𝜇𝑚) sur la conductance normalisée. Pour (a) et (b), la 
conductance normalisée a été calculée à l’aide de l’Equation III-23. Les ajustements dans le régime percolant ont 
été réalisés à l’aide de l’Equation III-2 (page 93). Dans le régime ohmique (> 20 × 106 𝑐𝑚−2), les courbes ont été 

ajustées avec une régression linéaire.  

Nous constatons sur la Figure III-13(a) que la conductance normalisée suit quatre régimes en fonction de 

la densité de segments et qui sont explicités ci-dessous : 

 Régime non-percolant ou isolant : Comme précédemment, pour des densités inférieures à 

environ 2 × 106 cm−2, le système est isolant électriquement puisqu’il n’existe aucun chemin de 

percolation qui permet la liaison entre la source et le drain.  

 

 Régime pré-percolant : Dans ce régime, situé sous le seuil de percolation (𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢 = 7 × 106 cm−2 

d’après la Figure III-7(b) (page 107)), la conductance du réseau varie lentement avec la densité. Un 

tel phénomène peut être expliqué à partir de Figure III-7(b) (page 107) présentant l’évolution de 

la probabilité cumulée de percolation en fonction de la densité. En effet, pour cette gamme de 

densité située sous le seuil de percolation, la probabilité de percolation est inférieure à 50 %. Par 

conséquent, les chemins formés diffèrent considérablement en termes de nombre de chemins et 

nombre de jonctions ce qui se traduit par une certaine instabilité de la conductance du réseau. 

Dans ce cas, le réseau fonctionne dans un régime que l’on appellera pré-percolant.  

 

 Régime percolant : A partir du seuil de percolation, la conductance augmente très rapidement 

avec la densité de NFs. Pour une densité comprise entre 7 et 20 × 106 cm−2, la courbe peut être 

ajustée précisément avec l’Equation III-2 (page 93) qui exprime l’évolution de la conductance en 

fonction de la densité critique (𝑑𝑐) et de l’exposant de percolation (𝛼). Les valeurs qui découlent 

de cet ajustement sont 1,30 pour l’exposant de percolation (𝛼𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡) et 6,0 × 106 cm−2 (𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡

) 

pour la densité critique. L’exposant de percolation obtenu est très proche de la valeur théorique 
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attendue, 𝛼𝑡ℎé𝑜 = 4/3 ≈ 1,33 (Stauffer, 1979; Stauffer and Aharony, 1994), avec une erreur 

relative de seulement 2,5 %. L’écart très faible entre la valeur obtenue par les simulations et celle 

théorique confirme donc notre hypothèse selon laquelle le nombre de chemins de percolation 

correspond bien au nombre de segments connectés aux électrodes, à l’exclusion des doublons, et 

ce même si les chemins se superposent sur leur partie centrale (partie III.3.1.4 de la page 103). La 

densité critique ajustée (𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡

) est quant à elle légèrement différente de la valeur moyenne 

simulée qui vaut 𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢 = 7,0 ± 1,4 × 106 cm−2, tout en restant dans l’écart-type. Nous pouvons 

en déduire que pour une densité comprise entre 7 et 20 × 106 cm−2, le réseau fonctionne en 

régime percolant.  

 

 Régime ohmique : Enfin, au-delà de 20 × 106 cm−2, la conductance du réseau croît linéairement 

avec la densité de NFs ce qui implique que le système fonctionne en régime ohmique.  

Dans un second temps, une étude similaire, présentée en Figure III-13(b), a été menée pour différentes 

longueurs de système de 30 et 50 μm. Les quatre régimes, isolant, pré-percolant, percolant et ohmique 

sont clairement de nouveau identifiés pour les différentes longueurs de système. Les ajustements dans le 

régime percolant montrent que les exposants de percolation obtenus, 1,32 pour 30 μm et 1,31 pour 

50 μm, sont de nouveau très proches de la valeur théorique avec une erreur relative inférieure à 2 %. Par 

ailleurs, la densité critique ajustée (𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡

) augmente progressivement de 6,0 à 7,0 × 106 cm−2 lorsque 

la longueur du système évolue de 20 à 50 𝜇𝑚 de la même façon que celle simulée (𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢) qui varie de 

7, 0 à 8,5 × 106 cm−2 pour les mêmes longueurs (Figure III-8(b) de la page 108). Toutefois, nous 

constatons que 𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡

 reste inférieure 𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢 et que son augmentation avec la longueur du système n’est 

pas aussi rapide que celle observée pour 𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢. Une telle différence entre la valeur obtenue directement 

des simulations et celle ajustée à partir de la conductance du système suggère une possible redéfinition 

du seuil de percolation simulé qui a, jusqu’à présent, été arbitrairement positionné à 50 % de chance de 

percolation. De même, nous remarquons que le seuil du régime ohmique qui a été placé à 5 à 7 fois le 

seuil de percolation par Pimparkar dans sa thèse (Pimparkar, 2008) sans claire justification peut être 

réévalué à la baisse en l’amenant à 3 − 4 fois le seuil de percolation. Ces deux constats, qui trouvent 

vraisemblablement leur origine dans la non-idéalité de notre système, seront discutés en détails à la fin 

de cette partie dédiée aux simulations. 

Enfin, on peut d’ores et déjà remarquer sur la Figure III-13(b) que la conductance du réseau diminue bien 

avec la longueur du système puisque un plus grand nombre de jonctions sont impliquées par chemin de 

percolation. Cette étude, de l’effet de la longueur du système sur la conductance, fait l’objet de la partie 

suivante. 

Pour conclure, dans le cadre d’un mode de conduction dominé par les jonctions, le modèle de résistor 

développé permet de décrire l’évolution des différents régimes dans un système percolant. La précision 

de la valeur obtenue pour l’exposant de percolation est une preuve de la validité des simulations et du 

modèle. Probablement en raison de la non-idéalité de notre système, il apparaît que le seuil de percolation 

obtenu par ajustement diffère de celui obtenu directement des simulations et que le régime ohmique est 

atteint finalement pour des densités plus faibles qu’attendu. 
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III.3.2.5.4. Effet de la longueur du système 

D’après la théorie de la percolation présentée dans la partie III.2.2 précédente, la conductance du réseau 

est inversement proportionnelle à la longueur du système à l’exposant 𝑚 communément appelé exposant 

de conductance (Equation III-3, page 94). De ce fait, nous allons à présent nous intéresser à l’effet de la 

longueur du système sur la conductance normalisée du système dans le cadre du modèle du résistor. 

Calculée à partir de l’Equation III-23, la conductance normalisée est présentée sur la Figure III-14(a) en 

fonction de la longueur du système (𝐿𝑐) pour différentes densités de NFs. 

 
Figure III-14 : (a) Etude de la conductance normalisée en fonction de la longueur du système pour différentes 

densités de NFs (5, 7,5, 8,75, 10, 12,5, 17,5 et 22,5 × 106 𝑐𝑚−2). L’exposant de conductance (𝑚) indiqué sur les 
courbes correspond à la pente de l’ajustement linéaire (en échelle log-log). (b) Evolution de l’exposant de 

conductance (𝑚) extrait de (a) en fonction de la densité de NFs. D’autres simulations non présentées en (a) ont 
été réalisées afin de compléter (b). 

Nous constatons à nouveau sur cette Figure III-14(a) en échelle logarithmique que la conductance du 

réseau décroît avec la longueur du système. Cette décroissance est linéaire sur toute la gamme de 

longueur de système pour la plupart des densités de NFs alors qu’elle présente une rupture de pente pour 

celles inférieures à 7,5 × 106 cm−2. Cette rupture de pente peut être attribuée aux instabilités qui 

surviennent dans des systèmes qui n’ont pas atteint 100 % de probabilité de percolation. Pour toutes les 

densités de NFs, l’exposant de conductance (𝑚) est directement extrait à partir des pentes obtenues pour 

chaque régression linéaire sur la gamme de longueur de système pertinente. Les exposants extraits sont 

présentés sur la Figure III-14(b) en fonction de la densité de NFs. D’après cette figure, cet exposant décroît 

de façon monotone de 2,49 à 0,95 lorsque la densité évolue de 8,75 × 106  à 17,5 × 106 cm−2 pour 

finalement se stabiliser à une valeur proche de 1 au-delà de 17,5 × 106 cm−2.  D’après la littérature 

(Kocabas et al., 2007), cet exposant décroit de 1,93 proche du seuil de percolation à 1 lorsque le réseau 

atteint le régime ohmique dans le cas d’un système idéal. Ainsi, en prenant les valeurs de 1,93 et 1 comme 

références, nous pouvons en déduire que le réseau fonctionne dans un régime percolant pour une densité 

de NFs comprises entre 8,75 × 106 et 17,5 × 106 cm−2. Au-delà de 17,5 × 106 cm−2, le réseau se 

comporte comme une couche mince et suit une loi d’Ohm classique. Bien que des valeurs supérieures à 

1,93, non prévues par la littérature (Kocabas et al., 2007), aient été obtenues, ces observations suggèrent, 

qu’en raison de la non-idéalité de notre système, le système fonctionne dans un régime pré-percolant qui 

10 100
10

-1

10
0

10
1

10
2

m
=2,20

m
=2,49

22,5

G
N

N
 /
 G

j

m=1,52

W
c
= 200m

L
NFs

= 6,9 ± 2,8 m

m=0,96
m=0,95

m=1,12

m=1,87

 

L
c
 (m)

 

(x10
6
 cm

-2
)

5

(a) (b) 

O
h

m
iq

u
e
 

P
e

rc
o

la
n

t 

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
0,8

1,0

1,2

1,4

1,6

1,8

2,0

2,2

2,4

2,6

2,8

P
ré

-p
e

rc
o

la
n

t

V
filtrée

 (mL)

P
e
rc

o
la

n
t

Ohmique

0 5 10 15 20 25 30 35

m=1

W
c
= 200 m

L
NFs

= 6,9  2,8 m

E
x
p

o
s

a
n

t 
d

e
 c

o
n

d
u

c
ta

n
c
e

d (x10
6
 cm

-2
)

m=1,93



Chapitre III : Propriétés électriques des transistors à nanonets de silicium percolants 

 

121 
 

s’étend de 5 × 106 à 8,75 × 106 cm−2. De nouveau, il est important de préciser que la proximité entre les 

valeurs de l’exposant de conductance obtenues par les simulations et celles théoriques (notamment dans 

le régime Ohmique) confortent notre hypothèse pour la définition d’un chemin de percolation et la 

détermination de leur nombre (partie III.3.1.4 de la page 103). 

Les exposants de conductance obtenus ont été comparés aux résultats expérimentaux obtenus par Pauline 

Serre pour des résistors à nanonets de Si, de taille infinie (Serre, 2014), et aux simulations réalisées par 

Ninad Pimparkar sur les transistors à nanonet de CNTs de longueur constante et de taille de système finie 

(Pimparkar, 2008). Ce dernier a développé une méthode par éléments finis qui modélise la percolation 

dans des systèmes bidimensionnels en considérant les nanostructures comme des bâtonnets7. Pour 

réaliser cette comparaison présentée en Figure III-15, la densité des NFs a été multipliée par rapport à la 

longueur moyenne des nanostructures au carré (𝑑 × 𝐿2). 

 
Figure III-15 : Comparaison de l’exposant de conductance obtenu au cours de ce travail avec les résultats 

expérimentaux de Pauline Serre (Serre, 2014) obtenus pour des résistors à nanonets de Si, de taille infinie, et avec 
les simulations réalisées par Ninad Pimparkar sur les réseaux de CNTs de longueur constante et de taille finie 

(Pimparkar, 2008). Pour cette comparaison, la densité des NFs a été multipliée par rapport à la longueur 
moyenne des NFs au carré (𝑑 × 𝐿2). 

Nous constatons sur cette Figure III-15 que l’exposant de conductance obtenu dans le cadre de nos 

simulations Monte-Carlo présente la même évolution que celui obtenu par des mesures expérimentales 

sur des résistors à nanonets de Si, de taille infinie et de longueurs de NFs dispersées (Serre, 2014), ainsi 

que par des simulations sur des nanonets de CNTs de longueur constante et de taille finie (Pimparkar, 

2008). Toutefois, pour nos simulations, la décroissance de l’exposant de percolation avec la densité est 

nettement plus abrupte probablement en raison de la non-idéalité de notre système qui tient compte, non 

                                                           
7 Les auteurs ont développé un simulateur appelé NanoNET pour modéliser le comportement électrique des 
transistors à nanonet qui est disponible en suivant ce lien : https://nanohub.org/resources/nanonet/. 
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seulement, de la dispersion en longueur des NFs mais aussi de la taille finie du système, proche de celles 

des NFs.  

Dans la partie suivante, nous allons aborder plus en détails les écarts observés du seuil de percolation 

ajusté et de l’exposant de conductance par rapport à la théorie. 

III.3.2.6. Apport des simulations à la théorie de la percolation 

Dans la littérature, le seuil de percolation exprimé par l’Equation III-1 (page 92), qui ne dépend que de la 

longueur des nanostructures, a été définie pour un système de taille infinie et de longueur constante de 

segments. Cette expression, déduite des simulations, a été déterminée soit à partir d’un calcul de 

moyenne par Pike et Seager (Pike and Seager, 1974) soit à partir d’une probabilité de 𝟓𝟎 % de chance 

d’obtenir au moins un chemin de percolation (Langley, 2014). Dans la réalité, les systèmes constitués de 

nanostructures unidimensionnelles peuvent être assimilés à des systèmes de tailles infinies lorsque la taille 

du système est environ 10 fois supérieure à celle des nanostructures (Langley, 2014). Une telle condition 

peut se retrouver par exemple dans les systèmes à base de NFs d’argent (Lagrange, 2015; Langley, 2014) 

ou de NFs de silicium fortement dopés (Serre, 2014). Toutefois, de nombreux systèmes réels ne 

remplissent pas cette condition et doivent être considérés comme des systèmes de tailles finies comme 

les réseaux de CNTs (Pimparkar, 2008) ou encore les nanonets de NFs de Si peu dopés élaborés durant ce 

travail de thèse.  

Par ailleurs, ces différents réseaux présentent le plus souvent une dispersion plus ou moins élevée de la 

longueur des nanostructures qui peut provenir du procédé d’élaboration des NFs et/ou des réseaux.  

Ces deux paramètres, taille de système et dispersion en longueur des NFs, vont bien entendu contribuer 

à modifier le seuil de percolation théorique. Ainsi, pour se rapprocher au plus près de nos dispositifs 

expérimentaux, nous avons considéré pour nos simulations des systèmes de tailles finies (de 1,5 à 14 fois 

la longueur des NFs) et pris en compte l’importante dispersion en longueur des NFs.  

Lors de l’étude de la conductance des systèmes dans un modèle de résistor limité par les jonctions, la 

validité de nos simulations a été vérifiée grâce à la mise en évidence des différents régimes de percolation 

(isolant, percolant et ohmique) et grâce aux exposants de percolation et de conductance relativement 

proches des valeurs théoriques. Toutefois, ces travaux ont mis en lumière l’apparition d’un régime 

intermédiaire que l’on a appelé pré-percolant qui se caractérise par un exposant de conductance 𝑚 

supérieur à la valeur de 1,93, valeur maximale attendue proche du seuil de percolation (Kocabas et al., 

2007). Pour rappel, cet exposant, qui dépend de la densité de nanostructures, permet d’expliciter 

l’évolution de la conductance en fonction de la longueur du système pour un réseau percolant. De plus, 

dans ce régime pré-percolant, la loi de la percolation, qui relie la conductance à (𝑑 − 𝑑𝑐)𝛼 (Equation III-2 

de la page 93), ne s’applique pas. 

La Figure III-16(a), sur laquelle des points supplémentaires ont été ajoutés pour une longueur de canal de 

100 𝜇𝑚, révèle que ce régime pré-percolant tend à disparaitre au fur et à mesure que la longueur de canal 

augmente et donc que l’on se rapproche d’un système infini. D’après ces observations, nous pouvons 

conclure que lorsque le système est de taille finie, de nouveaux phénomènes apparaissent et un nouveau 

régime dit pré-percolant est à considérer. Par conséquent, les lois usuelles de la percolation ne peuvent 

plus s’appliquer telles quelles sur la totalité du domaine de variation de la densité. 
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Figure III-16 : (a) Mise en évidence de l’étendue du régime pré-percolant en fonction de la longueur du canal. 
Cette figure, issue de la Figure III-13(b), a été complétée avec des simulations réalisées avec une longueur de 

canal de 100 𝜇𝑚. Seulement quelques points ont été ajoutés en raison de la longue durée de calcul pour un si 

grand système. (b) Evolution du seuil de percolation idéal (𝑑𝑐
𝑖𝑑é𝑎𝑙,   𝑤/𝑜

), simulé (𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢,   𝑤/𝑜

 et 𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢,   𝑤/

) et ajusté 

(𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡,   𝑤/

) en fonction de la longueur de canal. Pour des raisons de clarté, 𝑤/ et 𝑤/𝑜 sont ajoutés en exposant 
pour rappeler lorsque la dispersion en longueur des NFs est prise ou non en compte, respectivement.  

Par conséquent, les valeurs obtenues pour le seuil de percolation vont varier selon la définition choisie 

(Pour des raisons de clarté, w/ et w/𝑜 sont ajoutés en exposant des seuils de percolation pour rappeler 

lorsque la dispersion en longueur des NFs est prise ou non en compte respectivement) : 

 Le seuil de percolation 𝒅𝒄
𝒊𝒅é𝒂𝒍,   𝒘/𝒐

 obtenu par l’Equation III-1 (page 92) qui suppose un système 

idéal de taille infinie et avec une longueur de segments constante et qui considère une probabilité 

de percolation de 50 %. 

 

 Le seuil de percolation 𝒅𝒄
𝒔𝒊𝒎𝒖 qui est déterminé par les simulations sur la base d’une probabilité 

de 50 % de chance d’obtenir au moins un chemin de percolation. Les valeurs obtenues par ces 

simulations ont été calculées en tenant compte 𝒅𝒄
𝒔𝒊𝒎𝒖,   𝒘/

 ou non 𝒅𝒄
𝒔𝒊𝒎𝒖,   𝒘/𝒐

 de la dispersion en 

longueur des segments. 

 

 Le seuil de percolation 𝒅𝒄
𝒂𝒋𝒖𝒔𝒕,   𝒘/

 qui est obtenu à partir de l’ajustement de la courbe de la 

conductance du réseau dans le régime percolant. Les valeurs obtenues par cet ajustement ont été 

déterminées uniquement en tenant compte de la dispersion en longueur des segments. 

Les valeurs obtenues par ces différentes méthodes sont rassemblées sur la Figure III-16(b) en fonction de 

la longueur du système sachant que la limite des systèmes dits finis se situe pour 𝐿𝑐 = 70 𝜇𝑚. Tout 

d’abord, nous constatons que lorsque la taille des segments est constante et qu’une probabilité de chance 

de percolation de 50 % est considérée, le seuil de percolation (𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢,   𝑤/𝑜

) tend vers la valeur obtenue 

pour un système dit idéal qui est calculée à partir de la formule de Pike et Seager (𝑑𝑐
𝑖𝑑é𝑎𝑙,   𝑤/𝑜

) (Pike and 

Seager, 1974). 
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Ensuite, l’introduction de la dispersion en taille se traduit par un abaissement systématique du seuil de 

percolation (𝑑𝑐
𝑠𝑖𝑚𝑢,   𝑤/

)  qui place alors la valeur en dessous de la valeur dite idéale même pour un système 

de taille infinie. 

Enfin, la valeur obtenue à partir de l’ajustement de la courbe de la conductance place le seuil de 

percolation 𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡,   𝑤/

 à une valeur de nouveau inférieure aux précédentes. 

Afin d’illustrer ce lien entre la longueur du système et le seuil de percolation, nous avons reporté sur la 

Figure III-17 le seuil de percolation ajusté sur la probabilité cumulative de percolation pour chaque 

longueur de système. Nous constatons que la probabilité cumulative de percolation correspondante au 

seuil de percolation ajusté (𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡,   𝑤/

) diminue de façon monotone de 24 % à 0 % lorsque la longueur de 

système varie de 20 à 100 𝜇𝑚. Ces valeurs sont relativement éloignées de celles imposées arbitrairement 

à 50 %, par la littérature, pour déterminer le seuil de percolation. Cet écart de probabilité entre le seuil 

de percolation ajusté et simulé est ainsi à l’origine de la différence notable observée entre ces deux 

méthodes d’extraction du seuil de percolation (Figure III-16(b)).  

 
Figure III-17 : Report du seuil de percolation ajusté (𝑑𝑐

𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡,   𝑤/
) sur la probabilité cumulative de percolation pour 

les longueurs de canal de 20, 30, 50 et 100 𝜇𝑚. Pour des raisons de clarté, seules les courbes issues des 
ajustements de la probabilité cumulative de percolation avec la fonction de répartition de la loi normale sont 

représentées. 

Au regard de ces observations, il est clair que les systèmes de taille finie avec dispersion en longueur des 

segments ont un comportement qui s’éloigne d’autant plus de la théorie communément acceptée que le 

système est petit. Pour un système de taille infinie (≥ 70 𝜇𝑚), la conductance suit la loi de percolation 

(𝑑 − 𝑑𝑐)𝛼 sauf que le seuil de percolation est à définir comme la valeur à partir de laquelle un premier 

chemin de percolation se forme, soit une probabilité de percolation très proche de 0 %. Lorsque la taille 

du système se réduit, la loi de percolation ne permet plus de modéliser la conductance sur tout le régime 

(Figure III-16(a)), du fait de l’apparition du régime que nous avons appelé pré-percolant. Ainsi, la valeur du 

seuil de percolation obtenue par ajustement se déplace sur la courbe de probabilité (Figure III-17) et ne 

0 2 4 6 8 10 12 14 16

0 2 4 6 8 10 12 14 16

0,0

0,2

0,4

0,6

0,8

1,0

w/: L
NFs

= 6,9 ± 2,8 m

w/o: L
NFs

= 6,9 m

W
c
= 200m

P
ro

b
a

b
il
it

é
 c

u
m

u
la

ti
v

e
 d

e
 p

e
rc

o
la

ti
o

n

d
ajust, w/

c

d
idéal, w/o

c

d
simu, w/

c

d (x10
6
 cm

-2
)

d (x10
6
 cm

-2
)

L
c
 (m)

10020

50 %



Chapitre III : Propriétés électriques des transistors à nanonets de silicium percolants 

 

125 
 

correspond ni à 0 % ni à 50 %. La gamme de densité comprise entre 0 % de probabilité et 𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡,   𝑤/

 

correspond au régime pré-percolant. 

Par conséquent, deux faits nouveaux sont à considérer à l’issu de ces travaux : 

 Reformulation du seuil de percolation : 

La formule utilisée pour le calcul du seuil de percolation issue des simulations de Pike et Seager (Pike and 

Seager, 1974) est à revoir à la baisse y compris dans le cas où les segments ont une longueur constante 

afin de pouvoir corréler ce seuil à l’ajustement de la courbe de la conductance. Pour réaliser cette 

révision, nous avons reporté sur la Figure III-18 la densité simulée correspondant à la première apparition 

d’un chemin de percolation notée dc
0 %,   w/o

, soit pour une probabilité de percolation très proche de 0 %. 

Pour se placer dans le cas idéal, la dispersion en longueur n’a pas été prise en compte. Comme 

précédemment, nous constatons que dc
0 %,   w/o

 augmente de façon monotone pour se stabiliser à une 

densité de 8,7 × 106 𝑐𝑚−2 lorsqu’un système dit idéal est atteint (≥ 70 𝜇𝑚).  

 
Figure III-18 : Evolution du seuil de percolation idéal (𝑑𝑐

𝑖𝑑é𝑎𝑙,   𝑤/𝑜
) et simulé pris dès l’apparition d’un chemin de 

percolation soit une probabilité de percolation proche de 0 % (𝑑𝑐
0%,   𝑤/𝑜

). Pour 𝑑𝑐
0%,   𝑤/𝑜

, la dispersion en 
longueur des segments n’est pas prise en compte. L’axe des ordonnées de droite a été converti selon le formalise 

de Pike et Seager (Equation III-1 de la page 92) (Pike and Seager, 1974). 

En utilisant le même formalisme que Pike et Seager (Pike and Seager, 1974), nous obtenons une constante 

de 𝟑, 𝟔 au lieu de 4,236 (Equation III-1 de la page 92). Ainsi, nous proposons une reformulation du seuil 

de percolation, donnée par l’Equation III-24, qui correspond à la densité à partir de laquelle le premier 

chemin de percolation est formé dans un système de taille infinie et de longueur de segments constante : 

dc
0 % =

3,62

𝜋. 𝐿2
 Equation III-24 
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 Mise en évidence d’un nouveau régime appelé pré-percolant : 

Un autre point essentiel soulevé par ce travail est l’apparition d’un autre régime, que nous avons appelé 

pré-percolant, lorsque la taille du système se rapproche de la longueur des segments (𝐿𝑐 𝐿𝑁𝐹𝑠 < 10⁄ ). 

Dans ce nouveau régime, nous avons constaté d’une part que la loi de percolation (𝑑 − 𝑑𝑐)𝛼 ne s’applique 

plus. D’autre part, nous avons mis en évidence que, dans ce régime, l’exposant de conductance 𝑚 dépasse 

la valeur maximale de 1,93 attendue proche du seuil de percolation (Kocabas et al., 2007). Pour notre 

étude qui considère une dispersion importante en longueur des segments, nous avons obtenu une valeur 

maximale de 2,49. 

III.3.3. Bilan sur les simulations 

Au travers de cette première partie, nous avons développé une méthode de type Monte-Carlo pour 

étudier la percolation dans un système bidimensionnel pour lequel les nanostructures sont considérées 

comme des segments. En se basant sur un modèle de résistor, nous avons montré que les valeurs simulées 

du seuil critique de percolation, de l’exposant de percolation et de l’exposant de conductance sont en 

accord avec la théorie de la percolation dans le régime percolant et ohmique. Par conséquent, même si le 

modèle du résistor diffère des transistors fabriqués, les différents régimes liés à la percolation (isolant, 

pré-percolant, percolant et ohmique) qui ont été simulés à partir de la longueur réelle des nanostructures 

pourront être comparés aux mesures expérimentales qui sont présentées dans la suite. 
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III.4. Etude expérimentale des transistors à nanonets de silicium percolants 

Après cette étude détaillée de la percolation par des simulations Monte-Carlo, nous allons étudier le 

comportement des transistors à nanonets de Si percolants par des mesures électriques. Tout d’abord, 

nous nous intéressons à l’effet de la passivation sur les propriétés électriques des transistors. Ensuite, le 

rôle des jonctions NF-NF dans le fonctionnement des transistors est discuté. Ces deux études serviront de 

bases solides à la compréhension de la percolation dans ces dispositifs. Pour cela, des mesures électriques 

sont réalisées en fonction de la longueur de canal et la densité de NFs puis comparées aux simulations. 

III.4.1. Etude de l’effet de la passivation des nanonets sur les propriétés 

électriques 

Nous avons vu dans le chapitre I que la passivation des NFs joue un rôle essentiel dans le fonctionnement 

des transistors ainsi que des biocapteurs. D’une part, lorsque le dépôt de cette couche est optimisé, elle 

peut réduire considérablement la densité de pièges à l’interface entre le NF et la couche ce qui permet de 

diminuer notamment le comportement hystérétique et la pente sous le seuil des transistors. D’autre part, 

selon le matériau choisi, cette passivation peut augmenter la stabilité chimique et la sensibilité des 

biocapteurs. Ainsi, nous avons étudié l’effet de la passivation des nanonets sur les propriétés électriques 

des transistors, notamment sur l’hystérésis, la pente sous le seuil et le courant à l’état On. 

III.4.1.1. Comportement hystérétique des dispositifs 

Un moyen pour visualiser le comportement hystérétique d’un transistor est de mesurer le courant de drain 

lors d’un balayage aller-retour de la tension de grille. Nous observons sur un transistor à nanonet illustré 

en Figure III-19(a) que, lorsque la polarisation de la grille varie d’une valeur positive à négative puis 

positive, la caractéristique de transfert aller ne se superpose pas à celle obtenue lors du balayage retour. 

Cette hystérésis est considérable puisqu’elle s’étend sur plusieurs dizaines de volt. Ce phénomène, discuté 

précédemment dans la partie I.1.2.2 du chapitre I, est caractéristique d’un mécanisme de piégeage-

dépiégeage des porteurs qui se déroule au niveau de l’interface entre l’oxyde natif et la surface du NF. En 

tenant compte de la vitesse de balayage qui est de l’ordre de quelques centaines de millivolt par seconde, 

nous pouvons en déduire que ces pièges interagissent lentement avec l’interface. 

 
Figure III-19 : Etude du comportement hystérétique d’un transistor à nanonet de Si avec une longueur de canal de 

20 𝜇𝑚 (volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿 soit une densité d’environ 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2). (a) 
Illustration du sens du balayage en tension de grille. (b) Variation de la gamme de balayage en tension de grille 

notée ∆𝑉𝑔. 
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Par ailleurs, on remarque également sur la Figure III-19(b) que la largeur de l’hystérésis et le courant à 

l’état On diminuent au fur et à mesure que la gamme de balayage en tension de grille (∆𝑉𝑔) se resserre. 

Cela peut provenir d’un mécanisme de remplissage ou vidage des pièges à l’interface entre le NF et l’oxyde 

qui s’amoindrit lorsque la tension de grille diminue en valeur absolue. Un tel effet de « mémoire » lié aux 

pièges est préjudiciable puisque cette dépendance en tension de grille pourrait compromettre le 

fonctionnement du capteur.  

D’après des travaux de thèse antérieurs réalisés au LTM (Rosaz, 2012), le même phénomène a été observé 

sur des transistors à NF unique de silicium en raison de l’oxyde natif présent naturellement autour du NF. 

Par conséquent, nous nous sommes donc focalisés sur le remplacement de cet oxyde natif par une autre 

couche de passivation. 

III.4.1.2. Choix de la couche passivante et protocole expérimental 

Les oxydes de silicium (SiO2), d’aluminium (Al2O3) et d’hafnium (HfO2) sont généralement utilisés dans la 

littérature pour passiver les NFs (Noor and Krull, 2014). Pour notre étude, nous avons opté pour l’alumine 

pour deux raisons principales : 

 D’après la littérature, ce matériau offre une meilleure stabilité chimique que le dioxyde de 

silicium8 tout en conservant une excellente sensibilité (Reddy et al., 2011; Zhou et al., 2014). 

 

 L’alumine (lorsqu’elle n’est pas cristallisée sous forme de saphir) peut être retirée aisément par 

une gravure à l’acide fluorhydrique de type BOE (Williams et al., 2003) contrairement au dioxyde 

d’hafnium qui est très stable chimiquement et donc difficile à graver. Cette remarque est très 

importante puisque cela permet de déposer l’alumine sur l’ensemble des nanonets puis de la 

retirer, au BOE, uniquement dans les ouvertures de la résine avant l’évaporation des contacts 

source/drain. Ce procédé est ainsi identique à celui développé pour retirer l’oxyde natif avant le 

dépôt des contacts. 

Nous avons opté pour un procédé de dépôt par couche atomique noté ALD (acronyme de « atomique layer 

deposition ») car cette méthode, décrite en Annexe A.1.3.2, offre la possibilité de déposer des couches 

homogènes et conformes de quelques nanomètres d’épaisseur. D’un point de vue expérimental, le dépôt 

a été réalisé après le frittage des nanonets. Pour cela, l’oxyde natif a été au préalable retiré à l’aide d’une 

gravure par BOE puis les échantillons ont été nettoyés à l’EDI et enfin séchés sous un flux d’azote. 

Immédiatement après cette dernière étape, ils ont été placés dans le bâti d’ALD à 250°𝐶 pour procéder 

au dépôt (modèle Fiji F200 de la marque Cambridge NanoTech Inc.).  

Plusieurs épaisseurs d’alumine de 2, 4, 6, et 8 𝑛𝑚 ont été déposées afin d’étudier l’effet de l’épaisseur de 

la couche sur les propriétés électriques. Il est important de préciser que l’épaisseur maximale a été choisie 

de telle sorte à éviter une encapsulation complète des NFs dans une couche mince car, le cas échéant, la 

                                                           
8 R. Bange, E. Bano, L. Rapenne, S. Labau, B. Pelissier, M. Legallais, B. Salem, and V. Stambouli, “Chemical Stability of 
Si-SiC Nanostructures under Physiological Conditions,” Mater. Sci. Forum, vol. 897, pp. 638–641, May 2017. <doi: 
10.4028/www.scientific.net/MSF.897.638> 
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surface spécifique provenant des NFs serait considérablement réduite. Un dépôt d’une couche de 8 𝑛𝑚 

d’alumine reste relativement faible par rapport au diamètre moyen des NFs (39 𝑛𝑚). 

III.4.1.3. Comparaison des propriétés électriques de transistors à nanonet 

passivé et non-passivé 

Afin de mener une étude comparative rigoureuse, un transistor composé d’un nanonet passivé avec 8 𝑛𝑚 

d’alumine a été mesuré dans les mêmes conditions que le précédent dispositif de la Figure III-19 (𝑉𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟é𝑒 =

10 mL, 𝐿𝑐 = 20 μm, 𝑉𝑑 = −4𝑉). Dans un premier temps, les caractéristiques de transfert de ce dispositif 

ont été mesurées pour une gamme variable de balayage en tension de grille (∆𝑉𝑔) comme l’illustre la Figure 

III-20(a). Pour ce transistor, nous constatons que la largeur de l’hystérésis se réduit considérablement 

lorsque l’amplitude de balayage en tension de grille diminue. De plus, le courant à l’état On du transistor 

varie faiblement même si ∆𝑉𝑔 diminue, contrairement au transistor composé d’un nanonet non-passivé. 

 
Figure III-20 : (a) Caractéristiques de transfert pour différentes gammes de balayage en tension de grille d’un 

transistor à nanonet de Si passivé avec 8 𝑛𝑚 d’alumine. (b) Comparaison des caractéristiques de transfert d’un 
transistor à nanonet de Si non-passivé et passivé avec 8 𝑛𝑚 d’alumine. Pour (a) et (b), le volume de suspension 

de NFs filtrée est de 10 𝑚𝐿 soit une densité d’environ 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2. 

Dans un second temps, nous avons comparé les caractéristiques de transfert du transistor à nanonet de Si 

passivé (avec 8 𝑛𝑚 d’alumine) et non-passivé pour ∆𝑉𝑔 = 50 𝑉 (Figure III-20(b)). Outre une diminution 

drastique de l’hystérésis, nous observons une augmentation du courant à l’état On de 3 ordres de 

grandeur et une importante réduction de la pente sous le seuil (𝑆𝑆) qui évolue de 5,8 𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1 pour le 

nanonet non-passivé à 1,1 𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1 pour celui passivé.  

Une telle diminution de la pente sous le seuil est une preuve formelle d’une réduction de la densité de 

pièges d’interface grâce à la passivation des NFs avec l’alumine. La densité de pièges d’interface dans la 

bande interdite, notée 𝐷𝑖𝑡, peut-être estimée à l’aide de l’équation ci-dessous et la pente sous le seuil (𝑆𝑆) 

extraite précédemment (Joo et al., 2013a) : 

𝐷𝑖𝑡 ≈ (
𝑆𝑆. 𝑒

ln (10)𝑘𝐵𝑇
− 1)

𝐶𝑜𝑥

𝑒
 Equation III-25 

𝑘𝐵 est la constante de Boltzmann (1,38 × 10−23 𝐽. 𝐾−1), 𝐶𝑜𝑥 capacité du diélectrique de grille, 𝑇 la 

température et 𝑒 la charge élémentaire (1,6 × 10−19 𝐶). 𝐷𝑖𝑡 s’exprime en 𝑐𝑚−2. 𝑒𝑉−1. Pour l’évaluer, il 

est nécessaire de connaître la capacité du diélectrique de grille. Or, d’après l’analyse bibliographique vue 
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précédemment, cette capacité dépend de la densité de NFs et de l’épaisseur de diélectrique comme cela 

est illustré sur la Figure III-2 (page 95). A partir des données de cette figure et de nos données 

expérimentales (taux de recouvrement de 6 % pour un volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿 et 

diélectrique de grille de 200 𝑛𝑚), nous pouvons faire l’hypothèse qu’un modèle de capacité plane donne 

une bonne approximation de la capacité de grille pour nos échantillons. Par conséquent, elle peut être 

calculée à partir de l’équation standard utilisée pour les couches minces (Equation III-6 de la page 96). 

D’après les caractéristiques du nitrure de silicium (Si3N4) qui constitue le diélectrique de grille des 

transistors (휀𝑟 = 7,5 et 𝑡𝑜𝑥 = 200 𝑛𝑚), la capacité surfacique obtenue est de 𝐶𝑜𝑥 = 33 𝑛𝐹. 𝑐𝑚−2. A 

température ambiante, nous pouvons alors en déduire la densité surfacique de pièges d’interface, notée 

𝑁𝑖𝑡, pour chacun des dispositifs en intégrant 𝐷𝑖𝑡 sur la bande interdite de Si et en supposant une 

répartition uniforme des niveaux de pièges dans la bande interdite :  

 Nanonet non-passivé : 𝑁𝑖𝑡 = 2 × 1013 𝑐𝑚−2. 

 Nanonet passivé : 𝑁𝑖𝑡 = 4 × 1012 𝑐𝑚−2.  

Cette réduction d’un ordre de grandeur de la densité de pièges grâce à l’alumine montre que l’oxyde natif 

est effectivement de très mauvaise qualité diélectrique. Nous avons vu dans le chapitre I que les pièges 

d’interface peuvent être localisés à des positions plus ou moins éloignées par rapport à l’interface entre le 

Si et le SiO2. Des mesures de bruit sont couramment utilisées pour déterminer la localisation de ces pièges 

et seront réalisées ultérieurement sur ces dispositifs durant les travaux de thèse de Thibauld Cazimajou 

qui ont débuté en Septembre 2016.  

Il est intéressant d’ajouter que lorsque le nanonet est passivé (Figure III-20(b)), le courant à l’état On 

augmente d’un facteur 103 tandis que le courant à l’état Off reste globalement constant. Par conséquent, 

le rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 évolue alors de 70 pour le nanonet non-passivé à 6 × 104 lorsqu’il est passivé. Une 

telle augmentation est en accord avec les remarques précédentes et montre que la grande quantité de 

pièges lorsque les NFs sont recouverts de leur oxyde natif dégrade aussi considérablement la mobilité des 

porteurs. 

Nous pouvons en conclure que la passivation des NFs avec l’alumine, en remplacement à l’oxyde natif, 

permet d’améliorer drastiquement les performances électriques des transistors (hystérésis, 𝑆𝑆, 𝐼𝑂𝑛 et 

𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓) grâce à une réduction notable de la densité de pièges. Outre cette amélioration, l’alumine 

permettra aussi d’améliorer la stabilité chimique et la sensibilité des futurs biocapteurs. Au regard de 

l’avantage incontesté apporté par la passivation, nous avons aussi étudié l’influence de l’épaisseur de 

l’alumine sur les propriétés électriques des transistors. 

III.4.1.4. Effet de l’épaisseur de l’alumine sur les propriétés électriques des 

transistors 

L’effet de l’épaisseur de l’alumine sur les propriétés électriques des transistors a été étudié dans les 

mêmes conditions que précédemment (𝑉𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟é𝑒 = 10 mL, 𝐿𝑐 = 20 μm, 𝑉𝑑 = −4𝑉). En raison des 

précédentes observations, nous avons étudié l’évolution du courant à l’état On (𝐼𝑂𝑛) et la pente sous le 

seuil (𝑆𝑆) en fonction de l’épaisseur d’alumine. Pour cela, nous avons mesurée entre 7 et 20 transistors 

par épaisseur d’alumine puis reporté, sur la Figure III-21, les valeurs extrémales pour les grandeurs 

étudiées. 
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Figure III-21 : Valeurs extrémales (a) du courant à l’état On (à 𝑉𝑔 = −25 𝑉) et (b) de la pente sous le seuil en 

fonction de l’épaisseur d’alumine pour une longueur de canal de 20 𝜇𝑚 (volume de suspension de NFs filtrée de 
10 𝑚𝐿 soit une densité d’environ 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2). La tension de drain appliquée est de 𝑉𝑑 = −4 𝑉. Cette 

étude statistique a été réalisée avec un échantillonnage de 7 à 20 transistors par épaisseur d’alumine. 

D’après la Figure III-21(a) et (b), nous constatons, d’une part, que le courant à l’état On augmente 

considérablement avec l’épaisseur d’alumine puisqu’il évolue d’environ 10−10 𝐴 pour un nanonet non-

passivé à 10−6 𝐴 pour un nanonet passivé avec 8 𝑛𝑚 d’Al2O3. D’autre part, la pente sous le seuil diminue 

d’un facteur environ 2,5 lorsque l’épaisseur d’alumine passe de 0 à 8 𝑛𝑚. Nous remarquons également 

une stabilisation de ces deux paramètres pour une épaisseur d’alumine supérieure à 6 𝑛𝑚 ainsi qu’une 

diminution remarquable de leur dispersion. Ces améliorations conséquentes confirment que l’alumine 

réduit considérablement la densité de pièges située à l’interface Si/oxyde et qu’une épaisseur de 6 à 8 𝑛𝑚 

est nécessaire pour obtenir un dépôt d’alumine de bonne qualité diélectrique qui contient une faible 

densité de pièges.  

Grâce à cette nette amélioration des propriétés électriques, nous avons dans un premier temps étudié le 

fonctionnement des transistors constitués de nanonets passivés avec 8 𝑛𝑚 d’alumine. 

III.4.2. Fonctionnement des transistors à nanonet de Si passivé 

Une étude approfondie du fonctionnement des transistors à nanonet (NN-FETs) et à multiple canaux en 

parallèle (MPC-FETs) a été menée sur des nanonets passivés avec 8 𝑛𝑚 d’alumine (volume de suspension 

de NFs filtrée de 10 mL soit une densité d’environ 23 × 106 NFs. cm−2). Pour cela, les caractéristiques de 

transfert ont été mesurées, à tension de drain constante (𝑉𝑑 = −4 𝑉), pour des longueurs de canal variant 

de 5 à 100 𝜇𝑚. D’après ces courbes, illustrées sur la Figure III-22(a), nous constatons que leur allure évolue 

significativement lorsque la longueur de canal varie. Outre une diminution attendue du courant à l’état 

On (𝐼𝑂𝑛) avec la longueur du canal, cette dernière semble aussi influer sur le courant à l’état Off (𝐼𝑂𝑓𝑓), la 

pente sous le seuil (𝑆𝑆) et sur la tension de seuil (𝑉𝑡ℎ). Pour étudier ces divers paramètres en détails, ces 

derniers ont été extraits des caractéristiques de transfert d’au moins 9 transistors pour chaque longueur 

de canal. Le courant à l’état On en fonction de celui à l’état Off est illustré en Figure III-22(b) pour chaque 

longueur de canal. La pente sous le seuil et la tension de seuil sont quant à elles représentées en Figure 

III-22(c) et (d) en fonction de la longueur du canal, respectivement. 
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Figure III-22 : Etude de l’effet de la longueur du canal sur les propriétés électriques des FETs à nanonet de Si 

passivés avec 8 𝑛𝑚 d’alumine (volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿 soit une densité d’environ 23 ×
106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2). (a) Caractéristiques de transfert (𝑉𝑑 = −4 𝑉) et (b) courant à l’état On en fonction du courant à 

l’état Off pour différentes longueurs de canal. (c) Pente sous le seuil et (d) tension de seuil en fonction de la 
longueur du canal. Pour (b), (c) et (d), les paramètres ont été extraits des caractéristiques de transfert mesurées 

sur au moins 9 dispositifs. 

D’après la Figure III-22(b), nous observons clairement un effet de la longueur du canal sur le courant à 

l’état On et Off des transistors. En effet, une diminution considérable du courant à l’état Off est observée 

lorsque la longueur de canal évolue de 5 à 20 𝜇𝑚 tandis que le courant à l’état On varie faiblement. Cela 

se traduit par une amélioration drastique du rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓. Pour des longueurs de canal comprises 

entre 30 à 50 𝜇𝑚, on remarque une stabilisation du courant 𝐼𝑂𝑓𝑓 à des valeurs relativement faibles 

comprises entre 10−13 et 10−12 𝐴. Il en résulte ainsi un optimum du rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 pour une 

longueur de canal de 30 𝜇𝑚 dont les valeurs très élevées s’étendent entre 104 et 105. De même, nous 

constatons sur la Figure III-22(c) une nette amélioration de la pente sous le seuil lorsque la longueur de 

canal diminue de 5 à 30 𝜇𝑚 pour finalement se stabiliser à environ 1 𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1 au-delà de 30 𝜇𝑚. La valeur 

minimale reportée est de 0,55 𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1 soit un facteur de seulement 9 par rapport à la limite théorique 

des transistors MOSFETs.  
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Par ailleurs, nous remarquons sur la Figure III-22(d) que la tension de seuil est globalement constante de 

10 à 30 𝜇𝑚 en tenant compte de la dispersion des valeurs sachant que, pour une longueur de 5 𝜇𝑚, les 

valeurs de tension de seuil n’ont peu de signification en raison de la très faible modulation du courant. 

Puis, pour des longueurs supérieures à 30 𝜇𝑚, 𝑉𝑡ℎ diminue de façon monotone. Au regard de ces diverses 

constatations, il semble donc que les performances des transistors (𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 et 𝑆𝑆) s’améliorent lorsque 

la longueur de canal augmente, puis se dégradent légèrement ensuite, avec un optimum qui se distingue 

pour une longueur de 30 𝜇𝑚.  

Comment expliquer un tel résultat alors que le nombre de jonctions entre NFs, qui sont a priori plus 

résistives que les NFs, augmente lorsque la longueur du canal augmente ? 

Nous savions déjà grâce aux travaux de thèse de Pauline Serre (Serre, 2014) que la structure en nanonet 

permettrait une meilleure reproductibilité du matériau. Nous venons maintenant de démontrer qu’elle 

permet également une amélioration des propriétés des transistors. Afin de proposer une explication à ce 

phénomène, nous allons expliciter un modèle de conduction dominé par les jonctions, qui outre d’être 

plus résistives (comme nous l’avons déjà évoqué précédemment, partie III.3.2.5.2 de la page 117) vont se 

comporter comme des barrières énergétiques qui s’opposent au passage des porteurs. Ce modèle permet 

alors d’étudier, par la présence ou l’absence de jonctions, les différences possibles dans le comportement 

électrique des NN et MPC-FETs.  

Pour cela, nous allons nous intéresser à l’évolution des diagrammes de bandes en fonction de la tension 

de grille appliquée. Ces derniers sont présentés sur la Figure III-23 et Figure III-24 accompagnés d’un 

schéma du transistor dans le cas d’un MPC et NN-FET, respectivement. Les tensions de grille ont été 

choisies dans trois situations clés du fonctionnement du transistor9 en lien avec la tension de seuil d’un NF 

noté 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹:  

 Dans le régime de désertion lorsque 𝑉𝑔 > 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹. 

 

 Au début du régime d’accumulation lorsque 𝑉𝑔 est inférieure mais proche de 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹. 

 

 Dans le régime d’accumulation lorsque 𝑉𝑔 est très inférieure devant 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹.  

Pour les NN-FETs, nous avons simplement schématisé un chemin de percolation avec une jonction entre 

deux NFs tandis que, pour les MPC-FETs nous avons représenté un unique NF pontant directement la 

source et le drain.  

                                                           
9 Pour rappel, les NFs se comportent comme des types P et les transistors fonctionnent en régime d’accumulation 
dans l’état ‘On’.  
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 Cas des MPC-FETs : 

Nous allons tout d’abord nous concentrer sur le cas simple des MPC-FETs pour lesquels le fonctionnement 

est similaire à celui des MOSFETs classiques. Pour cela, nous allons dans un premier temps considérer un 

transistor composé d’un NF unique (Figure III-23) puis étendre le modèle à un dispositif constitué d’une 

multitude de NFs (par analogie à une multitude de MOSFETs) connectés en parallèle.  

Dans le régime de désertion (𝑉𝑔 > 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹), les trous sont repoussés de l’interface entre le NF et le 

diélectrique, le transistor ne conduit donc pas le courant (a). Lorsque la tension de grille diminue et 

dépasse la tension de seuil du NF, les porteurs sont attirés à la surface entre le NF et le diélectrique de 

grille. Une couche d’accumulation est alors formée ce qui permet la circulation du courant entre le drain 

et la source par le NF (b).  

Enfin, la diminution progressive de la tension de grille engendre une augmentation de la couche 

d’accumulation se traduisant par une augmentation du courant (c).  

Expérimentalement, ce type de transistor composé d’un NF unique peut afficher de bonnes performances 

électriques à savoir un faible courant Off, une faible pente sous le seuil et un fort rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 (Cui et 

al., 2003; Rosaz et al., 2011b) si le NF le constituant présente de bonnes propriétés. Cependant, nous avons 

remarqué, sur nos dispositifs composés d’une multitude de NFs connectés en parallèle, que les transistors 

(Figure III-22) ont un courant Off très important qui s’étend de 10−9 et 10−6 𝐴 et une pente sous le seuil 

très élevée de 10 𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1 (𝐿𝑐 = 5 𝜇𝑚). Cette dégradation des performances proviendrait de l’importante 

dispersion en dopage et en diamètre des NFs qui pontent directement la source et le drain. En effet, 

comme l’avait montré Pauline Serre (Serre, 2014; Serre et al., 2015a), il existe au sein d’une même 

population de NFs une importante dispersion des propriétés électriques, de l’ordre de 70 %. Ainsi, tous 

les NFs impliqués dans le transistor sont susceptibles de présenter une tension de seuil qui diffère d’un NF 

à un autre. Par conséquent, il suffit qu’un seul NF se trouve déjà dans son régime d’accumulation alors 

que les autres sont encore dans leur régime de désertion pour augmenter considérablement le courant 

Off du transistor. De même, lorsque la tension de grille diminue, la commutation progressive et 

asynchrone des NFs de l’état Off à On se traduit par une dégradation de la pente sous le seuil.  

Nous pouvons donc en conclure que la dispersion en diamètre et dopage des NFs qui se traduit par une 

variation de la tension de seuil de chaque NF peut être à l’origine de la diminution importante des 

performances des MPC-FETs. Ce modèle permet ainsi d’expliquer le comportement électrique observé sur 

les dispositifs de longueur de canal de 5 et 10 𝜇𝑚. Pour ces dispositifs, avec une densité de 23 ×

106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿), les simulations indiquent en moyennent 

37 et 2 NFs pontant directement la source et le drain pour une longueur de canal 5 et 10 𝜇𝑚, 

respectivement. Ainsi une telle diminution du nombre de NFs pontant directement la source et le drain se 

traduit par une réduction de la dispersion en tension de seuil et donc un meilleur rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 et une 

plus petite 𝑆𝑆 comme cela est observé expérimentalement sur la Figure III-22. 
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Figure III-23 : Principe de fonctionnement des MPC-FETs. Pour des raisons pratiques, nous avons représenté 
uniquement un NF. Les schémas accompagnés de leurs diagrammes de bandes sont représentés pour trois 

situations : (a) régime de désertion (𝑉𝑔 > 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹), (b) au début du régime d’accumulation (𝑉𝑔 < 𝑉𝑡ℎ

𝑁𝐹) et dans le 

régime d’accumulation des NFs (𝑉𝑔 ≪ 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹). 
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 Cas des NN-FETs : 

Nous allons désormais nous intéresser au fonctionnement des NN-FETs. Nous considèrerons tout d’abord 

un transistor composé d’un unique chemin de percolation constitué d’une unique jonction entre deux NFs 

(Figure III-24). En se basant sur la théorie régissant les transistors à base de silicium polycristallin (Seto, 

1975; Walker et al., 2004), nous considérons ici que la jonction constitue un joint de grains et présente 

une barrière énergétique d’hauteur 𝑒𝑉𝑗 pour les trous. De plus, nous supposons que le déplacement des 

porteurs lors de l’application d’une tension de grille permet de moduler cette barrière par écrantage 

électrostatique. Nous supposons que cette modulation intervient par une variation de la hauteur et de la 

largeur de la barrière. Puisque la hauteur et la largeur de la barrière varient tous deux dans le même sens, 

nous parlerons uniquement de la hauteur pour simplifier les explications qui suivent.  

Dans le régime de désertion (𝑉𝑔 > 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹), les trous, repoussés de l’interface, empêchent la circulation du 

courant dans le chemin de percolation (a) comme c’était le cas pour le NF unique. Il est intéressant de 

noter que ce déplacement des trous induit simultanément une augmentation de la barrière énergétique 

au niveau des jonctions, bloquant d’autant plus le courant. Lorsque 𝑉𝑔 diminue et dépasse la tension de 

seuil du NF (𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹), les trous, attirés à l’interface entre les NFs et le diélectrique de grille, modifient la 

courbure de bandes de sorte à diminuer légèrement la hauteur de barrière énergétique au niveau de la 

jonction (b). Toutefois, malgré l’apparition de la couche d’accumulation dans les NFs, cette barrière reste 

suffisamment importante pour empêcher les trous de franchir la jonction : le transistor est toujours 

bloquant.  

La diminution continue de 𝑉𝑔 au-delà de 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹 engendre une diminution simultanée de la hauteur de la 

barrière en raison d’une accumulation plus importante des porteurs. Dès lors que 𝑉𝑔 < 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹 + 𝑉𝑗, la 

barrière énergétique est suffisamment faible pour autoriser le passage des trous à travers la jonction et 

ainsi assurer la circulation du courant (c). Il est important de noter que cette transition ne peut survenir 

que lorsque les porteurs peuvent franchir la barrière ce qui se traduit, en théorie, par une commutation 

assez abrupte de l’état Off à On.  

Expérimentalement, ce modèle semble être parfaitement approprié pour expliquer les meilleures 

performances des NN-FETs par rapport aux MPC-FETs comme nous allons le montrer ci-dessous : 

 Même si des NFs se trouvent dans leur régime d’accumulation alors que d’autres sont dans leur 

régime de désertion, ces barrières énergétiques aux jonctions limitent la conduction dans le 

transistor ce qui explique la diminution considérable du courant à l’état Off pour les NN-FETs. 

 Les NN-FETs présentent une amélioration nette de la pente sous le seuil en raison de 

l’abaissement abrupt de la barrière énergétique aux niveaux des jonctions lors de l’application 

d’une tension de grille.  

 Grâce à l’optimisation des jonctions par frittage, le courant à l’état On reste très élevé même si le 

nombre de jonctions augmente avec la longueur du canal. Il en résulte alors un rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 

qui approche 105 même pour des longs canaux jusqu’à 100 𝜇𝑚 (Figure III-22(b)).  
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Figure III-24 : Principe de fonctionnement des NN-FETs qui repose sur un modèle de conduction limitée par les 

jonctions. Pour cela, nous considérons que les jonctions présentent une barrière énergétique d’hauteur 𝑒𝑉𝑗  pour 

les trous. Pour des raisons pratiques, nous avons représenté uniquement un chemin de percolation comportant 
une seule jonction. Les schémas accompagnés de leurs diagrammes de bandes sont représentés pour trois 

situations : (a) régime de désertion (𝑉𝑔 > 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹), (b) au début du régime d’accumulation (𝑉𝑔 < 𝑉𝑡ℎ

𝑁𝐹) et (c) dans le 

régime d’accumulation des NFs (𝑉𝑔 < 𝑉𝑡ℎ
𝑁𝐹 + 𝑉𝑗). 
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Au regard de l’optimum observé pour une longueur de canal de 30 𝜇𝑚, le nombre de jonctions par chemin 

semble aussi jouer un rôle important dans les performances électriques des NN-FETs. Pour comprendre 

ce résultat, nous pouvons utiliser un raisonnement similaire à celui décrit précédemment pour les MPC-

FETs. Nous avons vu dans le chapitre précédent que la taille de cou formé aux jonctions lors du frittage 

dépend considérablement du diamètre initial des NFs. Ainsi, les variations en diamètre des NFs engendrent 

logiquement des dispersions en termes de résistances électriques et donc de barrières énergétiques au 

niveau des jonctions entre NFs. En s’appuyant sur les résultats des simulations réalisées pour une densité 

de NFs de 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿), nous allons développer 

notre raisonnement sur la base du nombre de jonctions par chemin. Cela va d’environ 4 jonctions entre 

NFs par chemin pour une longueur de canal de 15 𝜇𝑚 à plus de 26 jonctions pour 100 𝜇𝑚 comme cela 

est illustré sur la Figure III-25. 

 
Figure III-25 : Nombre de jonctions moyen par chemin de percolation en fonction de la longueur du canal. Pour 

réaliser ces simulations, la densité utilisée a été fixée à 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 ce qui correspond à volume de 
suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿. Pour les longueurs de canal de 5 et 10 𝜇𝑚, le nombre de jonctions a été mis 

volontairement à 0 car chacun de ces dispositifs présentent en moyenne 37 (5 𝜇𝑚) et 2 (10 𝜇𝑚) NFs pontant 
directement la source et le drain. Ils sont donc considérés comme des MPC-FETs. 

Lorsque des dispositifs sont constitués de quelques jonctions par chemin, les barrières énergétiques de 

chaque jonction sont susceptibles de s’abaisser à des tensions de grille différentes. Ainsi, certains chemins 

peuvent autoriser le passage du courant alors que d’autres non. Comme pour les NFs connectés en 

parallèle, ce phénomène tend à augmenter le courant Off ainsi que la pente sous le seuil. Par conséquent, 

même si une amélioration notable est observée pour des longueurs de canal de 15 𝜇𝑚, la présence de 

seulement 4 jonctions par chemin peut expliquer la dispersion en terme de courant Off de ces NN-FETs 

(Figure III-22(b)). 

Par contre, plus le nombre de jonctions par chemin augmente, plus la probabilité d’avoir une jonction avec 

une barrière élevée augmente. Ainsi, la jonction qui possède la hauteur de barrière la plus élevée limite la 

conduction dans le chemin. Le transistor ne peut être commuté de l’état Off à On qu’une fois que ces 

barrières élevées ont été abaissées. Ce phénomène devrait être d’autant plus marqué que le nombre de 

jonctions par chemin est important et donc que la longueur du canal est grande. Cela conduit donc en 

théorie à une faible pente sous le seuil et un faible courant à l’état Off, moyennant ainsi les propriétés 

électriques des NFs.  
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D’après la Figure III-22(b) et (c), la diminution de la dispersion et du courant à l’état Off, lorsque la longueur 

de canal évolue de 15 à 20 𝜇𝑚, sont cohérentes avec l’augmentation du nombre de jonctions par chemin 

au sein de ces dispositifs (Figure III-25). A partir de 30 𝜇𝑚, la stabilisation de ces paramètres suggère que 

le nombre de jonctions par chemin est suffisamment important pour compenser la dispersion des 

propriétés au sein du réseau. Il apparait donc ici, qu’une longueur minimale de canal de 30 𝜇𝑚 

correspondant à un minimum d’environ 8 jonctions, soit nécessaire pour moyenner et optimiser les 

propriétés électriques des NN-FETs. 

Toutes ces interprétations déduites d’un modèle basé sur la limitation de la conduction par les jonctions 

permettent de confirmer les observations expérimentales. Il apparait ici que les jonctions, même si elles 

sont plus résistives que les NFs, jouent un double rôle essentiel dans le fonctionnement des transistors. 

D’une part, elles améliorent drastiquement les propriétés électriques des transistors et, d’autre part, elles 

réduisent leur dispersion. En conclusion, la Figure III-29 illustre le lien entre les résultats expérimentaux 

et le modèle développé. 

 
Figure III-26 : Nombre moyen de jonctions par chemin attribué en fonction de la longueur du canal des transistors 
grâce aux simulations, pour (a) le courant à l’état On et Off et (b) la pente sous le seuil (volume de suspension de 

NFs filtrée de 10 𝑚𝐿 soit une densité d’environ 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2). (a) et (b) correspond aux précédents 
graphiques de la Figure III-22(b) et (c), respectivement. 

III.4.3. La percolation dans les FETs à nanonet de silicium 

Nous allons à présent nous intéresser à la percolation dans les transistors en étudiant l’effet de la longueur 

puis de la densité des NFs sur la conductance du système. Grâce aux différents transistors élaborés au 

cours de cette thèse, nous avons mené cette étude sur les nanonets non-passivés et passivés. L’objectif 

est d’extraire les exposants de percolation (𝛼) et de conductance (𝑚) afin de les comparer aux valeurs 

théoriques et simulées définies précédemment puis d’utiliser les résultats des simulations pour 

déterminer les différents régimes de fonctionnement des nanonets (isolant, percolant, ohmique). 

Pour toutes les études illustrées ci-dessous, la conductance a été choisie dans l’état On des transistors, à 

une tension de grille arbitraire de −25 𝑉. Cette conductance notée 𝐺𝑂𝑛 est définie simplement comme le 

rapport entre le courant de drain (𝐼𝑑) et la tension de drain (𝑉𝑑).  
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III.4.3.1. Effet de la longueur du canal 

L’effet de la longueur du canal sur la conductance des transistors a été étudié à une densité constante de 

80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 34 mL) pour des nanonets passivés (avec 

8 𝑛𝑚 d’alumine) et non passivés (Figure III-27). Bien que nous disposions également de nanonets passivés 

et non-passivés de plus faible densité (23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 pour un volume de suspension de NFs filtrée 

de 10 𝑚𝐿), la même étude comparative ne peut pas être présentée car les dispositifs non-passivés ne 

fonctionnent plus au-delà de 20 𝜇𝑚. 

 
Figure III-27 : Etude de la conductance à l’état On en fonction de la longueur du canal pour des nanonets passivés 

(avec 8 𝑛𝑚 d’alumine) et non-passivés. Dans les deux cas, les nanonets ont été élaborés avec un volume de 
suspension de NFs filtrée de 34 𝑚𝐿 soit une densité de 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2. A partir de 15 𝜇𝑚, les courbes ont 

été ajustées avec une régression linéaire. La pente issue de cet ajustement correspond à l’exposant de 
conductance 𝑚. 

Nous constatons sur la Figure III-27 en échelle logarithmique que la conductance décroît avec la longueur 

de canal pour les deux types de nanonet (passivé et non-passivé). Cependant, cette décroissance présente 

une rupture de pente, pour les deux nanonets, pour une longueur de canal comprise entre 10 à 15 𝜇𝑚. 

Grâce à nos précédentes observations (partie III.4.2), il est possible d’associer cette rupture de pente à la 

transition de MPC-FETs à NN-FETs. Au-delà de 15 𝜇𝑚, la conductance décroît linéairement avec la 

longueur du canal, en échelle logarithmique, pour les deux types de nanonet. Les exposants de 

conductance (𝑚), directement extraits à partir des pentes obtenues de chacune des régressions linéaires, 

sont de 0,96 et 1,40 pour le nanonet passivé et non-passivé, respectivement. Ceci indique que les 

nanonets passivés et non-passivés ne se trouvent pas dans le même régime de conduction bien qu’étant 

de même densité. En effet, avec un exposant de 0,96 comparable à celui obtenu par les simulations (Figure 

III-14(b) de la page 120), le nanonet passivé se situe dans le régime ohmique alors que la nanonet non-

passivé se situe dans le régime percolant avec un exposant de 1,40. 

Au première abord, ce résultat apparaît surprenant car ces deux nanonets présentent la même densité de 

NFs (volume de suspension de NFs filtrée de 34 mL) et devraient donc se trouver dans le même régime 

de fonctionnement. Toutefois, une telle observation expérimentale amène à introduire un nouveau 

paramètre pour les nanonets. En effet, la seule option raisonnable pour expliquer ce phénomène consiste 

à considérer que, dans le cas des nanonets non-passivés, seule une partie des NFs (ou des chemins) n’est 
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active et que la densité à considérer pour les propriétés électriques est inférieure à la densité réelle du 

réseau. Un tel phénomène a déjà été rencontré dans l’étude des NN-FETs de CNTs à l’état Off. Dans cette 

condition, les CNTs semi-conducteurs sont isolants et seuls les CNTs métalliques participent à la 

conduction. Ainsi, l’étude du courant à l’état Off revient à étudier les régimes de conduction associés aux 

seuls CNTs métalliques. Par conséquent, Carla M. Aguirre (Aguirre, 2007) a constaté lors de sa thèse la 

nécessité de translater l’échelle de densité de sorte à s’affranchir des CNTs semi-conducteurs qui ne 

participent pas à la conduction. En effet, seul le sous-réseau de CNTs métalliques est intéressant au regard 

des propriétés électriques. Ainsi, au regard des résultats expérimentaux, le nanonet passivé présente un 

plus grand nombre de NFs électriquement actifs et donc un plus grand nombre de chemins de percolation 

actifs par rapport au réseau non-passivé pour une même densité de NFs. En effet, par réduction de la 

densité de pièges d’interface, la passivation va permettre l’ouverture de certains NFs qui étaient 

auparavant bloquant pour le passage des porteurs. En conclusion, pour un nanonet passivé, un plus grand 

nombre de NFs participe à la conduction tandis qu’en l’absence d’alumine, seuls les NFs les moins résistifs 

y contribuent. A partir des résultats de simulations (Figure III-14(b) de la page 120) et de la valeur 

expérimentale de l’exposant de conductance (1,40), la densité active du nanonet non-passivé est estimée 

à environ 12 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2, soit 6 moins que la densité réelle.  

Par ailleurs, la réduction de la densité de pièges induite par la passivation permet aussi d’expliquer que les 

nanonets passivés fonctionnent pour des longueurs de canal plus importantes. En effet, grâce à leur plus 

grande mobilité, les porteurs sont capables de parcourir une distance nettement plus importante. 

Nous pouvons conclure que le fonctionnement percolant des transistors à nanonet de silicium ne dépend 

pas uniquement de la densité du réseau mais aussi de la mobilité des porteurs. En effet, la passivation est 

en mesure de modifier le régime de conduction du nanonet faisant passer un même nanonet du régime 

percolant au régime ohmique. 

III.4.3.2. Effet de la densité de NFs 

Nous allons à présent nous intéresser à l’effet de la densité de NFs sur la conductance des transistors pour 

une longueur donnée de canal de 20 𝜇𝑚 comme cela est présenté sur la Figure III-28. Cette étude a été 

réalisée sur des nanonets non-passivés car, au moment de la rédaction de ce manuscrit, nous ne disposions 

pas de suffisamment de points expérimentaux pour les nanonets passivés. 

Comme décrit par la théorie de la percolation, nous constatons sur la Figure III-28, que la conductance 

croît avec la densité de NFs (volume de suspension de NFs filtrée) en raison d’une augmentation du 

nombre de chemins de percolation. La courbe peut être ajustée précisément avec l’Equation III-2 (page 

93) sur la gamme de densité de [23 − 80] × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 10 à 

34 𝑚𝐿). L’exposant de percolation obtenu de 1,15 présente un écart relatif de 14 % par rapport à la valeur 

théorique de 4/3 ≈ 1,33. Malgré un faible nombre de points, cette régression montre que le régime 

percolant se situe approximativement entre 23 et 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2pour des nanonets non-passivés. 

Ceci est cohérent avec les résultats de la partie précédente où un exposant de conductance de 1,40 avait 

été obtenu pour le nanonet élaboré avec 34 𝑚𝐿. Au-delà de ce volume, le nanonet semble atteindre son 

régime ohmique. D’après les simulations réalisées précédemment, nous avons obtenu une densité critique 
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de percolation ajustée de 𝑑𝑐
𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡

= 6,0 × 106 𝑁𝐹𝑠. cm−2 (Figure III-13 de la page 118) soit une valeur 

environ 4 fois plus faible que celle obtenue expérimentalement 𝑑𝑐
𝑒𝑥𝑝

= 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. cm−2. 

 
Figure III-28 : Evolution de la conductance en fonction de la densité de NFs et du volume de suspension de NFs 

filtrée pour une longueur de canal de 20 𝜇𝑚. Pour cette étude, les nanonets n’ont pas été passivés. La courbe a 
été ajustée sur la gamme de densité de [23 − 80] × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 10 à 

34 𝑚𝐿) avec l’Equation III-2 (page 93). 

L’étude portant sur l’effet de la longueur du nanonet indiquait que seuls 1/6 des NFs participaient 

réellement à la conduction. Cette étude portant sur l’effet de la densité suggère que seul 1/4 des NFs 

participent à la conduction. Ainsi, bien que la proportion diffère légèrement, il semble clair que pour les 

nanonets non-passivés seule une fraction des NFs est réellement impliquée dans le fonctionnement du 

dispositif. La passivation permet d’augmenter cette proportion et il serait intéressant de déterminer si la 

passivation développée dans ce travail est suffisante ou s’il existe encore d’autres pistes d’améliorations 

à explorer. 

III.4.3.3. Vers l’optimisation des performances des NN-FETs de silicium 

Nous avons vu que la passivation avec l’alumine améliore considérablement les performances électriques 

des transistors. De plus, les résultats expérimentaux exposés dans la partie III.4.2 montrent qu’un optimum 

des propriétés électriques se distingue pour une longueur de canal de 30 𝜇𝑚. L’idée ici est de déterminer 

quelle densité de NFs offre les meilleures performances électriques. Même si seulement deux différentes 

densités de NFs ont été passivés avec l’alumine dans le temps imparti à ce travail de thèse, nous allons 

donner des premiers éléments de réponse. Tout d’abord, nous allons nous intéresser à la conductance en 

fonction de la longueur du canal, reportée sur la Figure III-29, pour ces deux densités de 23 et 80 ×

106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volumes de suspension de NFs filtrée de 10 et 34 mL). 

Tout d’abord, nous constatons que la conductance augmente effectivement lorsque le volume de 

suspension de NFs filtrée évolue de 10 à 34 𝑚𝐿 en raison d’une augmentation du nombre de chemins de 

percolation. Nous pouvons donc à nouveau en déduire que la conductance (courant) du transistor 

s’améliore avec la densité, ce qui est en accord avec la théorie de la percolation. 

Par ailleurs, les mêmes remarques établies précédemment pour la Figure III-27 pour le 34 𝑚𝐿 se 

retrouvent pour le 10 𝑚𝐿 illustré sur la Figure III-29. En effet, une rupture de pente marquant la transition 

entre les MPC et NN-FETs est de nouveau observée entre 10 et 15 𝜇𝑚. Par ailleurs, la décroissance 
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linéaire, en échelle logarithmique, observée au-delà de 15 μm mène à un exposant de conductance de 

2,72 pour la densité 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (10 𝑚𝐿). Ainsi, comme énoncé précédemment avec un 

exposant de conductance de 0,96, le nanonet de densité 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (34 𝑚𝐿) se situe dans le 

régime ohmique tandis qu’avec un exposant de conductance de 2,72, le nanonet de densité 23 ×

106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (10 𝑚𝐿) est à situer dans le régime que nous avons appelé pré-percolant et qui apparaît 

dans le cadre d’un système de dimensions finies (partie III.3.2.6 page 122).  

 
 Figure III-29 : Evolution de la conductance en fonction de la longueur de canal pour des nanonets passivés avec 

8 𝑛𝑚 d’alumine. Les densités sont de 23 et 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 soit des volumes de suspension de NFs filtrée de 
10 et 34 𝑚𝐿. A partir de 15 𝜇𝑚, les courbes ont été ajustées avec une régression linéaire (en échelle log-log). La 

pente issue de cet ajustement correspond à l’exposant de conductance 𝑚. 

Nous allons désormais nous intéresser au rapport du courant à l’état On sur Off et à la pente sous le seuil 

en fonction de la densité. En raison de l’optimum des performances électriques observées pour une 

longueur de canal de 30 𝜇𝑚, nous nous sommes concentrés uniquement sur cette longueur pour l’étude 

de ces deux paramètres en fonction de la densité, comme cela est présenté sur la Figure III-30. 

 
Figure III-30 : Evolution du rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓  et de la pente sous le seuil en fonction de la densité de NFs (ou du 

volume de suspension de NFs filtrée) pour une longueur de canal de 30 𝜇𝑚. Les paramètres extraits ont été 
obtenus à partir des caractéristiques de transfert de transistors constitués de nanonets passivés avec 8 𝑛𝑚 

d’alumine. La tension de drain appliquée est de −4 𝑉. 
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Au regard des deux paramètres illustrés sur la Figure III-30, le rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 et la pente sous le seuil se 

dégradent considérablement lorsque le volume de suspension de NFs filtrée augmente de 10 à 34 𝑚𝐿. 

Une telle détérioration observée pour le 34 𝑚𝐿 résulte d’une forte augmentation du courant à l’état Off. 

Ce résultat semble surprenant car les jonctions devraient limiter la conduction et donc le courant à l’état 

Off des transistors. Or, même pour des dispositifs d’une longueur de 1000 𝜇𝑚 soit environ 150 fois la 

longueur des NFs, le courant à l’état Off reste élevé puisqu’il est de l’ordre de 10−9𝐴. Nous pensons, qu’en 

raison de la très grande quantité de NFs, le réseau ne serait plus réellement bidimensionnel et se 

comporterait plutôt comme une couche mince. Les NFs situés en surface du réseau se retrouvent 

relativement éloignés du diélectrique de grille (à plusieurs dizaines voire une centaine de nanomètre) et 

ne seraient plus influencés par l’effet électrostatique de la grille. En d’autres termes, il ne serait plus 

possible de moduler, avec la grille, l’accumulation ou la désertion des porteurs dans ces NFs. De plus, nous 

avons vu expérimentalement que, pour un potentiel de grille nul, tous les transistors se trouvent en régime 

d’accumulation. Ainsi, les NFs situés en surface du nanonet seraient naturellement en régime 

d’accumulation et laisseraient passer le courant dans le transistor quelque soit la tension de grille 

appliquée. Ces explications impliqueraient que les barrières énergétiques au niveau des jonctions soient 

abaissées pour celles qui sont situées en surface du nanonet. Cet abaissement serait aussi rendu possible 

par l’accumulation naturelle des porteurs dans les NFs. 

Pour conclure, même si une densité de 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (34 𝑚𝐿) permet d’augmenter le courant dans 

le transistor, il est nécessaire d’utiliser une densité de 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (10 𝑚𝐿), plus proche du seuil 

de percolation, afin de maximiser le rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 et minimiser la pente sous le seuil. 

III.4.3.4. Estimation de la mobilité dans les NN-FETs passivés 

Pour l’étude des NN-FETs, nous nous sommes focalisés sur de nombreux paramètres qui sont l’hystérésis, 

le courant à l’état On, à l’état Off, le rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓, la tension de seuil et la pente sous le seuil. Or, la 

mobilité des porteurs constitue aussi un paramètre essentiel à définir pour les transistors. Contrairement 

aux précédents paramètres qui peuvent être extraits aisément des caractéristiques de transfert, la 

mobilité est nettement plus complexe à estimer pour des NN-FETs comme nous l’avons vu dans la partie 

III.2.3.1 (page 95). En effet, cette dernière, dont une expression généralisée est donnée par l’Equation III-

9 (page 96), est fonction de l’exposant de conductance (𝑚) et de la capacité du diélectrique de grille (𝐶𝑜𝑥) 

qui dépendent eux-mêmes de la densité de NFs.  

En étudiant l’évolution de la conductance en fonction de la longueur du canal pour des nanonets passivés 

(Figure III-29), nous avons été en mesure d’estimer l’exposant de conductance et en déduire le régime de 

fonctionnement des nanonets de 10 et 34 𝑚𝐿. En supposant un modèle de capacité plane dans les deux 

cas, nous pouvons désormais estimer la capacité d’oxyde de grille et surtout la mobilité des porteurs. Tous 

les paramètres et informations nécessaires pour réaliser ces estimations sont rassemblés dans le Tableau 

III-3. Les estimations de la mobilité ont été réalisées à partir d’au moins cinq caractéristiques de transfert 

de NN-FETs élaborés avec des nanonets de 10 et 34 𝑚𝐿 et passivés avec 8 nm d’alumine. 
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Tableau III-3 : Estimation de la mobilité pour des NN-FETs élaborés avec des nanonets de 10 et 
34 𝑚𝐿 passivés avec 8 𝑛𝑚 d’alumine. Les différentes constantes utilisées pour ces estimations 

sont les suivantes : 휀0 = 8,85 × 10−14 𝐹. 𝑐𝑚−1, 휀𝑟(𝑆𝑖3𝑁4) = 7,5, 𝑡𝑜𝑥 = 2 × 10−5 𝑐𝑚, 𝑉𝑑 = −4 𝑉, 
𝑊𝑐 = 2 × 10−2 𝑐𝑚, 𝐿𝑐 = 3 × 10−3 𝑐𝑚, 𝐷𝑁𝐹𝑠 = 39 × 10−6 𝑐𝑚, 𝐿𝑁𝐹𝑠 = 6,9 × 10−4 𝑐𝑚. 

𝑽𝒇𝒊𝒍𝒕𝒓é𝒆 (𝒎𝑳) 𝟏𝟎 𝟑𝟒 

𝒅 (𝑵𝑭𝒔. 𝒄𝒎−𝟐) 23 × 106 80 × 106 

𝒎 2,72 0,96 

𝑹é𝒈𝒊𝒎𝒆 Pré-percolant Ohmique 

|𝒈𝒎𝒂𝒙| = |[
𝑑𝐼𝑑

𝑑𝑉𝑔
]

𝑉𝑑

| (𝑺)  2,3 ± 1,9 × 10−8  7,7 ± 1,6 × 10−7 

𝑪𝒐𝒙 (𝑭. 𝒄𝒎−𝟐) 
Capacité plane (Equation III-6 de la page 96) 

3,3 × 10−8 

𝝁 (𝒄𝒎−𝟐. 𝑽−𝟏. 𝒔−𝟏) 
Equation III-9 (page 96) 

0,32 ± 0,26 

Equation III-9 (page 96) 

0,82 ± 0,17 

 

D’après nos estimations, la mobilité des trous dans les nanonets de silicium se situe entre 0,3 et 

0,8 𝑐𝑚−2. 𝑉−1. 𝑠−1. Nous constatons que cette dernière augmente avec la densité de NFs ce qui est en 

accord avec la théorie de la percolation (Equation III-8 de la page 96). Toutefois, ces valeurs sont 

relativement inférieures à la mobilité des trous estimée sur des transistors à NF unique de silicium qui se 

situe à environ 560 𝑐𝑚−2. 𝑉−1. 𝑠−1 (Cui et al., 2003). Un tel écart d’environ 3 ordres de grandeur peut 

provenir de : 

 La méthode d’extraction : elle donne une valeur basse de la mobilité car elle ne tient pas compte 

de la résistance des contacts.  

 Des jonctions entre NFs : cette forte diminution de la mobilité proviendrait en majeure partie du 

nanonet lui-même. En effet, la mobilité des porteurs dans des NN-FETs à base de CNTs a été 

reportée entre 10 et 100 𝑐𝑚−2. 𝑉−1. 𝑠−1 (Hu et al., 2010) tandis que celle d’un CNT est supérieure 

à 100 000 𝑐𝑚−2. 𝑉−1. 𝑠−1 (Dürkop et al., 2004) soit une diminution d’environ 3 à 4 ordres de 

grandeur. D’une manière générale, cette réduction de la mobilité des porteurs dans les nanonets 

pourrait provenir des jonctions entre nanostructures qui sont par nature plus résistives et limitent 

donc le passage des porteurs. Même si les mobilités obtenues sur les NN-FETs de silicium sont 

relativement faibles, l’écart par rapport au NF unique de silicium reste tout de même inférieur à 

celui observé pour les NN-FETs de CNTs. 

 Surestimation de la largeur du canal : nous avons utilisé pour les calculs la largeur physique des 

contacts qui suppose que le canal est constitué d’une couche mince de largeur Wc = 2 × 10−2 cm. 

Or, cette largeur est largement surestimée car, dans la réalité, le canal est constitué de plusieurs 

chemins de percolation dont la largeur effective peut être considérée comme le produit entre le 

nombre de chemins de percolation et le diamètre moyen des NFs. D’après nos simulations Monte-

Carlo présentées précédemment (Figure III-10(a) de la page 112), le nombre de chemins de 

percolation est d’environ 190 et 690 pour un volume de suspension de NFs filtrée de 10 et 34 𝑚𝐿 

respectivement, en supposant que tous les NFs sont électriquement actifs. Pour un diamètre 
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moyen de NFs de 𝐷𝑁𝐹𝑠 = 39 × 10−6 𝑐𝑚, la mobilité effective qui en découle alors est d’environ 

8,8 et 6,1 𝑐𝑚−2. 𝑉−1. 𝑠−1 pour un volume de suspension de NFs filtrée de 10 et 34 𝑚𝐿, 

respectivement et réduisant ainsi l’écart par rapport à la mobilité dans les NFs.  

Pour conclure cette étude détaillée sur les propriétés électriques des transistors percolants à nanonet de 

silicium, nous allons à présent comparer les performances de nos dispositifs avec la littérature. 

III.4.4. Comparaison des performances des NN-FETs de silicium avec la 

littérature 

D’après notre étude bibliographique présentée dans le chapitre I, aucun transistor à canal long n’a été 

élaboré avec des nanonets de silicium ce qui rend difficile une comparaison rigoureuse des performances 

des dispositifs élaborés au cours de ce travail avec l’état de l’art. Toutefois, au regard de l’objectif final qui 

est la réalisation de biocapteurs à effet de champ sur un circuit intégré, nous avons mené une étude 

bibliographie, non-exhaustive, sur des transistors fabriqués avec une technologie ascendante et avec une 

configuration de grille en face arrière. Pour cela, nous nous sommes concentrés sur des FETs à nanofil 

unique de silicium qui peuvent servir de point de référence pour ce travail car ils ont déjà prouvé leur 

potentiel comme transistor (Cui et al., 2003) mais aussi comme biocapteur à ADN (Hahm and Lieber, 2004). 

Nous pourrons réaliser ainsi une comparaison des performances de dispositifs qui sont composés de 

nanostructures similaires mais dont les procédés de fabrication diffèrent amplement. A l’inverse, nous 

nous sommes aussi focalisés sur les NN-FETs de CNTs pour lesquels les procédés de fabrication peuvent 

s’apparenter aux nôtres mais qui impliquent cette fois-ci d’autre type de nanostructures. De plus, nous 

pourrons également comparer les performances entre réseaux percolants. Pour réaliser ce travail, nous 

avons reporté, sur la Figure III-31, le rapport du courant à l’état On sur Off (a) et la pente sous le seuil (b) 

en fonction de la longueur du canal. 

 
Figure III-31 : Comparaison des performances électriques des transistors à nanonets de silicium passivés (8 𝑛𝑚 

d’alumine) avec des dispositifs à NF unique de Si (Byon et al., 2007; Cui et al., 2003; Hayden et al., 2007; Rosaz et 
al., 2011b; Weber et al., 2006; Zheng et al., 2004) et des NN-FETs de CNTs (Aguirre, 2007; Fujii et al., 2009; 

Hongo et al., 2010; Lee et al., 2014; Sangwan et al., 2010; Snow et al., 2005, 2003; Wang et al., 2009) obtenus 
dans la littérature. Pour cela, (a) et (b) représentent le rapport du courant à l’état On sur Off et la pente sous le 

seuil en fonction de la longueur du canal, respectivement. Tous ces transistors ont été élaborés avec une 
approche ascendante et présentent une configuration de grille en face arrière qui est une caractéristique 

indispensable pour la réalisation de biocapteurs. 
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En se référant au rapport On sur Off et à la pente sous le seuil (Figure III-31(a) et (b)), nous constatons que 

les NN-FETs atteignent des performances comparables à celles des transistors à NF unique de Si avec une 

configuration de grille en face arrière. Tandis que les transistors à NF unique ont déjà prouvé leur potentiel 

comme biocapteur ultrasensible (Hahm and Lieber, 2004), nous pouvons donc en déduire que les 

performances obtenues pour les transistors à nanonet de Si sont tout à fait prometteuses pour la détection 

de l’hybridation de l’ADN. Par ailleurs, de telles performances atteintes avec un procédé d’intégration 

industrialisable et jusqu’à une longueur de canal de 100 𝜇𝑚 constituent aussi deux avantages 

technologiques majeurs pour la réalisation des biocapteurs. Contrairement aux transistors à NF unique qui 

ne mesurent que quelques micromètres, ces longs transistors à nanonet faciliteront grandement la 

réalisation ultérieure de canaux micro-fluidiques nécessaires à la bio-détection en temps réel. De plus, 

nous constatons que le rapport On sur Off et la pente sous le seuil des NN-FETs de Si semblent être 

comparables aux meilleurs transistors à nanonet de CNTs (Figure III-31(a) et (b)). A la différence des 

transistors à nanonets de CNTs qui souffrent souvent d’un manque de reproductibilité en raison des CNTs 

métalliques présents parmi les CNTs semi-conducteurs (partie III.2.3.2.1 page 97), les NN-FETs de Si 

présentent aussi une faible dispersion de leurs propriétés électriques. En effet, même si le dopage peut 

fluctuer d’un NF à l’autre, ces variations ne sont pas suffisantes pour dégrader le fonctionnement des 

dispositifs qui est garanti aussi par la limitation de la conduction par les jonctions entre NFs.  

Nous pouvons donc conclure que ces premiers transistors à nanonet de Si peuvent aussi bien concurrencer 

les transistors à NF unique de Si que les nanonets de CNTs tout en bénéficiant d’un procédé d’intégration 

industrialisable et des propriétés électriques reproductibles. Ces avantages majeurs ouvrent d’autres 

champs d’applications possibles telles que l’électronique flexible. En effet, en tirant profit de tout le 

potentiel des nanonets et notamment de leur flexibilité et transparence optique, les NN-FETs de Si peuvent 

aussi être envisagés comme transistor flexible. Nous nous sommes donc également penchés sur cette 

question et pour cela nous avons comparé, sur la Figure III-32, les NN-FETs de Si avec les transistors 

constitués d’un canal organique, toujours en configuration de grille en face arrière. 

 
Figure III-32 : Comparaison des performances électriques des transistors à nanonet de silicium avec des dispositifs 
constitués d’un canal organique (Chang et al., 2009, 2008; Feng et al., 2013; Halik et al., 2004, 2003; Han et al., 
2015; Kim et al., 2009, 2015, Klauk et al., 2007, 2002; Lei et al., 2012; Okamoto et al., 2015; Wang et al., 2013). 
Pour cela, (a) et (b) représentent le rapport du courant à l’état On sur Off et la pente sous le seuil en fonction de 
la longueur du canal, respectivement. Tous ces transistors présentent une configuration de grille en face arrière. 
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Au regard de la Figure III-32(a) et (b), nous remarquons que les performances des NN-FETs sont 

comparables mais restent toutefois en deçà des meilleurs transistors à canal organique pour lesquels le 

rapport On sur Off et la pente sous le seuil peuvent être meilleurs que 106 et 0,1 𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1, respectivement 

(Halik et al., 2004). Bien que ces transistors organiques présentent de nombreux avantages au niveau de 

leur élaboration (procédé basse température et bas coût, dépôt des matériaux organiques par 

impression…), ces dispositifs sont relativement peu stables sous air et sont aussi sensibles aux ultraviolets 

ce qui implique un vieillissement prématuré. De plus, à l’exception des transistors à base de pentacène qui 

font partie des transistors organiques les plus performants (Klauk, 2010), de nombreux transistors 

organiques requièrent des tensions de fonctionnement relativement importantes qui s’étalent entre 20 

et 100 𝑉. Pour conclure, nous pouvons en déduire que les transistors à nanonet de Si présentent toutes 

les caractéristiques nécessaires pour des dispositifs flexibles, transparents, insensibles aux ultra-violets et 

à l’oxygène et pourront ainsi faire l’objet de futures recherches.  

A titre de bilan sur cette étude bibliographique, nous avons rassemblé sur la Figure III-33 le rapport On sur 

Off (de la Figure III-31(a) et Figure III-32(a)) en fonction de la conductance à l’état On normalisée par 

rapport à la géométrie du canal (longueur sur largeur). Pour les dispositifs à NF unique, nous avons 

considéré le diamètre des NFs pour la largeur du canal tandis que pour les transistors à nanonet de Si et 

CNTs nous avons utilisé la largeur physique des contacts. Cette conductance normalisée pour les 

transistors à nanonets constitue alors une limite basse puisque la largeur du canal est surestimée d’un à 

deux ordres de grandeur pour les nanonets de Si. Pour se rapprocher au plus près de la réalité, la largeur 

effective (qui est le produit entre le nombre de chemins de percolation et le diamètre des NFs) devrait 

être estimée mais cette valeur n’a pas pu être utilisée ici par manque d’informations pour les nanonets de 

CNTs dont les données sont issues de la littérature. 

La conductance plus importante pour les transistors à nanonet de CNTs par rapport aux dispositifs à 

nanonet de Si pourrait s’expliquer par la mobilité nettement plus importante des porteurs dans les CNTs 

(100 000 𝑐𝑚−2. 𝑉−1. 𝑠−1 (Dürkop et al., 2004)) que dans les NFs de Si (560 𝑐𝑚−2. 𝑉−1. 𝑠−1 (Cui et al., 

2003)). Les transistors à canal organique semblent quant à eux présenter une conductance d’environ deux 

ordres de grandeur plus élevée que celle des NN-FETs de Si (Figure III-33). Toutefois, en tenant compte de 

la largeur effective du canal pour les NN-FETs de Si, cette conductance serait en réalité comparable. Enfin, 

nous remarquons que les transistors à NF unique possèdent une conductance nettement plus élevée que 

celle des NN-FETs. Ce résultat confirme notre modèle selon lequel la conduction est limitée par les 

jonctions qui sont plus résistives que les NFs. Toutefois, même si les jonctions réduisent la conductance 

des NN-FETs de Si, elles permettent de diminuer considérablement le courant Off et d’améliorer 

simultanément la pente sous le seuil ce qui permet, aux NN-FETs de Si, d’offrir un rapport On sur Off 

comparable aux différents types de transistors. 
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Figure III-33 : Rapport On sur Off en fonction de la conductance à l’état On normalisée par rapport à la géométrie 
des transistors (longueur sur largeur du canal). Cette figure a été réalisée à partir des précédentes Figure III-31(a) 

et Figure III-32(a). Pour les dispositifs à NF unique, le diamètre des NFs a été considéré pour la largeur du canal 
tandis que, pour les transistors à nanonet de Si et CNTs, la largeur physique des contacts a été utilisée. 

III.4.5. Bilan sur l’étude des transistors percolants 

Malgré les réticences de la littérature (Heo et al., 2008), nous avons réalisé avec succès les premiers 

transistors à effet de champ à base de nanonets de Si. Grâce à une étude expérimentale détaillée et à la 

compréhension du fonctionnement de ces transistors, nous avons été capables d’améliorer 

considérablement les propriétés électriques en passivant les NFs avec de l’alumine. De plus, nous avons 

montré que ces transistors obéissent aux lois de la percolation ce qui impliquent que les propriétés 

électriques peuvent être ajustées selon les applications désirées. Suite à ce travail exploratoire, les 

transistors fabriqués affichent des performances prometteuses qui sont comparables à celles des 

dispositifs utilisés pour des applications comme biocapteur ou encore pour de l’électronique flexible.  
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III.5. Conclusions du chapitre 

En résumé, dans ce chapitre, nous avons développé une méthode de type Monte-Carlo pour étudier la 

percolation dans un système bidimensionnel pour lequel les nanostructures sont considérées comme des 

segments. En se basant sur un modèle de résistor, nous avons montré que les valeurs simulées de 

condutance sont en très bon accord avec la théorie de la percolation. Par conséquent, les différents 

régimes liés à la percolation ont pu être étudiés en tenant compte de la longueur réelle des nanostructures 

dans les nanonets. Désormais, ce modèle robuste pourra être implémenté dans un simulateur plus poussé 

de type SPICE pour étendre les simulations aux transistors. De plus, grâce à ces simulations, nous avons 

mis en évidence l’apparition d’un nouveau régime que nous avons intitulé pré-percolant lorsque la taille 

du système est considérée comme finie, c’est-à-dire pour une longueur de système inférieure à 10 fois 

celle des segments. Dans ce régime qui se situe entre le régime non-percolant et percolant, l’exposant de 

conductance dépasse la valeur maximale de 1,93 attendue proche du seuil de percolation (Kocabas et al., 

2007) et la conductance varie lentement avec la densité. Enfin, nous avons mis en lumière l’existence d’un 

biais entre le seuil de percolation théorique (obtenu avec la longueur des nanostructures) et le seuil 

déterminé par ajustement de la courbe de la conductance. Pour pouvoir corréler ces deux valeurs, nous 

avons proposé une reformulation du seuil de percolation qui correspond à la densité à partir de laquelle 

le premier chemin de percolation apparaît, c’est-à-dire une probabilité de percolation proche de 0 % 

contrairement à la valeur de 50 % imposée arbitrairement dans la littérature (Pike and Seager, 1974). 

Par ailleurs, ce travail a permis de souligner l’importance de la passivation des nanonets sur les propriétés 

électriques des transistors. En effet, nous avons observé, en présence d’alumine, une nette diminution de 

l’hystérésis et de la pente sous le seuil accompagnée d’une augmentation significative du courant à l’état 

On et du rapport On sur Off. De telles améliorations résultent d’une diminution importante de la quantité 

de pièges d’interface entre le silicium et l’oxyde. Etonnamment, nous avons aussi mis en évidence que les 

NN-FETs présentent de meilleures performances électriques que les MPC-FETs. Pour expliquer ce résultat, 

nous avons développé un modèle de conduction gouvernée par les jonctions entre NFs pour lequel ces 

jonctions jouent le rôle de barrière énergétique pour les trous. La présence de ces barrières dans les 

chemins de percolation et la modulation de leur hauteur par application d’un potentiel de grille 

contribuent tous deux à diminuer considérablement le courant Off et la pente sous le seuil ce qui se traduit 

par une amélioration simultanée du rapport On sur Off. Comme cela a pu être observé pour des 

applications biocapteurs (Zhang et al., 2004), il apparaît que les jonctions entre NFs jouent aussi un rôle 

crucial pour améliorer considérablement les performances électriques des transistors. Par ailleurs, une 

étude de la conductance à l’état On a révélé que les NN-FETs obéissent effectivement aux lois de la 

percolation. Une comparaison de ces mesures avec les simulations a montré que la densité de NFs évaluée 

expérimentalement pour des nanonets non-passivés s’avère être surestimée, probablement en raison de 

la faible proportion de NFs électriquement actifs dans les réseaux non-passivés. 

Nous avons également montré, d’une part, que les NN-FETs sont capables de concurrencer voire de 

présenter de meilleures performances que les dispositifs à NF unique de silicium qui ont déjà prouvé, 

depuis une quinzaine d’années, leur potentiel en tant que biocapteurs ultra-sensibles. De plus, les NN-

FETs offrent d’excellentes performances jusqu’à une longueur de canal d’au moins 100 𝜇𝑚 ce qui facilite 

grandement la fabrication ultérieure de canaux micro-fluidiques pour la bio-détection en temps réel. 

D’autre part, nous avons montré que les performances des NN-FETs se rapprochent aussi de celles des 
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transistors organiques qui souffrent souvent d’une instabilité chimique vis-à-vis de l’air et des ultra-violets. 

En tirant profit de tout le potentiel des nanonets et notamment de leur transparence optique et flexibilité, 

ces NN-FETs sont tout à fait envisageables pour des applications dans le domaine de l’électronique flexible. 

De plus, nous sommes convaincus que ces performances excellentes, atteintes pour les NN-FETs passivés, 

constituent en aucun cas une limite et peuvent encore être améliorées. En effet, la réalisation d’une 

siliciuration sous un mélange d’hydrogène et d’azote (« forming gas ») devrait diminuer la densité de 

pièges d’interface et améliorer de nouveau la pente sous le seuil. Par ailleurs, l’utilisation d’un diélectrique 

de grille de haute permittivité (« high 𝜅 »), de faible épaisseur et localisé uniquement sous le canal du 

transistor devraient améliorer le couplage électrostatique avec le nanonet, diminuer les tensions de 

fonctionnement et améliorer simultanément les performances. Ces différents travaux seront étudiés en 

détails dans la suite du projet Européen Nanonets2Sense. 

Au regard des avantages incontestés de notre procédé d’intégration et de ces résultats électriques très 

encourageants, les NN-FETs de silicium présentent des avantages technologiques majeurs et sont aussi 

des candidats prometteurs pour la détection de l’hybridation de l’ADN. Dans la suite de ce projet, ces NN-

FETs ont donc été intégrés dans des capteurs biologiques afin de détecter l’hybridation de l’ADN par effet 

de champ. Cette intégration a été menée en parallèle sur des NFs de Si obtenus par une technologie 

descendante qui pourront alors servir de référence pour notre étude sur les NN-FETs.  
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Au cours du chapitre III, nous avons montré que les transistors à nanonet de Si, fabriqués à partir d’un 

procédé compatible avec une production de masse et pour un faible budget thermique, présentent 

d’excellentes performances électriques qui sont capables de concurrencer celles des transistors à NF 

unique de Si. Ces dispositifs possèdent alors les qualités requises pour une intégration sous forme de 

biocapteurs à ADN à grande échelle et sur des circuits intégrés. Dans ce dernier chapitre, l’intégration de 

ces transistors en biocapteurs à ADN et la sensibilité électrique de ces dispositifs à l’hybridation de l’ADN 

sont étudiées. Cette étude a été menée simultanément sur des transistors à NF de Si obtenus par une 

technologie descendante qui serviront de référence. 

Dans un premier temps, nous présentons les deux procédés de bio-fonctionnalisation utilisés pour 

l’intégration des transistors en biocapteurs à ADN. Ensuite, nous étudions l’effet du procédé de bio-

fonctionnalisation sur les caractéristiques électriques des transistors à nanostructures obtenues par une 

technologie descendante. Une attention particulière sera portée sur l’influence de la géométrie et du 

nombre de nanostructures sur la détection de l’hybridation de l’ADN. Dans une dernière partie, nous 

présentons les tous premiers résultats de  détection de l’hybridation de l’ADN avec des transistors à 

nanonet de Si. Nous nous attardons sur la silanisation des dispositifs qui est une étape clé pour la 

réalisation des biocapteurs. 

IV.1. Procédés de bio-fonctionnalisation 

IV.1.1. Vue d’ensemble des protocoles utilisés 

Afin de réaliser un biocapteur à ADN par effet de champ, il est nécessaire d’immobiliser, à la surface du 

canal du transistor, l’ADN sonde. Ensuite, après la mise en contact avec l’ADN cible, ce dernier sera détecté 

par effet de champ uniquement si il s’est hybridé avec l’ADN sonde. La quantité d’ADN cible qui peut 

s’hybrider avec l’ADN sonde dépend entre autre de la quantité de récepteurs accessibles. Il est donc crucial 

de maitriser le procédé d’immobilisation puisque la sensibilité du capteur dépendra aussi indirectement 

de la quantité d’ADN sonde qui a été fixée à la surface du transducteur. Deux procédés d’immobilisation 

impliquant deux organosilanes distincts ont été utilisés au cours de ce travail de thèse. Chacun de ces deux 

procédés, dont les principales étapes sont illustrées sur la Figure IV-1, est intitulé selon l’acronyme 

identifiant l’organosilane : le protocole APTES utilisant l’aminopropyltriéthoxysilane et le protocole GOPS 

qui repose sur le 3-glycidyloxypropyltriméthoxysilane. Le protocole APTES a été développé au LMGP 

durant les travaux de thèse de Louis Fradétal (2014) (Fradétal, 2014). Il a réalisé avec succès la bio-

fonctionnalisation de NF de Si  et NF de SiC pour la détection de l’ADN par mesures de courant. Ce 

protocole a été étendu, en parallèle, aux nanonets de silicium pour la détection de l’ADN par fluorescence 

durant les travaux de thèse de Pauline Serre (Serre, 2014; Serre et al., 2015b, 2013). Ce procédé APTES est 

aujourd’hui très bien maitrisé au sein du laboratoire. Le second protocole a été mis au point récemment 

au LMGP par Thomas Demes (2017) (Demes, 2017) et Fanny Morisot qui a débuté sa thèse en 2016. Cette 

méthode de bio-fonctionnalisation est particulièrement attrayante puisque, comme l’illustre la Figure IV-

1, l’ADN sonde peut être directement greffé après l’immobilisation du GOPS. Par ailleurs, comme nous le 

verrons par la suite, nous avons été confrontés à des problèmes technologiques lors du procédé de 

fonctionnalisation avec l’APTES qui ont pu être évités grâce au protocole GOPS.  
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Nous allons à présent expliquer les différentes étapes d’immobilisation de l’ADN sonde puis de 

l’hybridation de l’ADN cible pour les deux protocoles. 

 
Figure IV-1 : Principales étapes du protocole (1) APTES et (2) GOPS. La première étape d’hydroxylation indexée 

« 0 » est commune aux deux protocoles. 

IV.1.2. Préparation des échantillons et hydroxylation 

Les échantillons sont préalablement nettoyés dans des bains successifs d’acétone, d’éthanol puis d’eau 

déionisée puis ils sont séchés sous un flux d’azote. Il est important de préciser que pour les nanonets, 

l’utilisation d’un bain aux ultrasons, souvent utilisé pour le nettoyage, est prohibée puisque les ultrasons 

décrochent l’ensemble des NFs de la surface du substrat. 
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Après leur nettoyage, les échantillons sont placés dans une enceinte sous pompage dans laquelle un flux 

d’air est continuellement injecté. Une fois qu’une pression de 0,4 𝑇𝑜𝑟𝑟 est atteinte, un plasma de type 

radiofréquence (RF) d’une puissance de 12 𝑊 est déclenché pendant une durée de 4 𝑚𝑖𝑛 (appareil 

Evactron de la marque XEI Scientific). Grâce au flux continu d’air, des radicaux libres d’oxygène sont 

produits durant toute la durée du plasma. Ces espèces, extrêmement réactives, jouent deux rôles 

essentiels à ce stade du procédé. D’une part, ces radicaux d’oxygène permettent de retirer les éventuels 

résidus carbonés encore présents sur les NFs en formant des espèces telles que de l’eau, du dioxyde ou 

monoxyde de carbone qui sont évacués par le système de pompage. D’autre part, ils modifient la surface 

de l’oxyde pour former des groupes hydroxyles – OH, indispensables pour réaliser la silanisation ultérieure. 

Cette hydroxylation de la surface précédant la silanisation peut aussi être réalisée à l’aide d’un traitement 

appelé piranha qui est constitué d’un mélange d’acide sulfurique (H2SO4) et de peroxyde d’hydrogène 

(H2O2) (Gao et al., 2011; Tian et al., 2011). Néanmoins, ce mélange n’est pas réalisable dans notre étude 

car il oxyderait très rapidement le nickel qui constitue les contacts électriques (Williams et al., 2003). La 

formation des liaisons – OH peut être aisément observable par des mesures d’angle de contact car ce 

traitement rend la surface des substrats très hydrophile. Par exemple, pour une couche mince d’oxyde de 

silicium, l’angle de contact évolue de 25° à 0 − 5° après le traitement plasma. 

La suite du procédé de bio-fonctionnalisation est séparée selon les deux protocoles utilisés : APTES et 

GOPS. 

IV.1.3. Protocole APTES 

IV.1.3.1. Silanisation 

La réaction de l’APTES avec les liaisons hydroxyles du substrat fait intervenir des mécanismes de type sol-

gel qui impliquent dans un premier temps une phase d’hydrolyse de l’organosilane puis sa condensation 

à la surface du substrat (Figure IV-2). Durant la première phase d’hydrolyse, les groupements Si-O-Et sont 

progressivement remplacés par des groupes silanols (Si-OH) en présence d’eau qui peut provenir de la 

couche de silice (eau liée) ou de l’air environnant. Ensuite, ces derniers vont réagir, par un mécanisme de 

condensation, avec les liaisons hydroxyles présentes à la surface du substrat. Cette condensation se 

déroule simultanément entre les groupements silanols de la surface et ceux des molécules hydrolysées ce 

qui permet, dans le cas idéal, de former une monocouche. Pour cela, la quantité d’eau présente doit être 

minutieusement contrôlée car, en trop grande quantité, elle peut engendrer des réactions de 

copolymérisations qui aboutissent à la formation d’agrégats et d’une couche de silane inhomogène. Par 

ailleurs, les fonctions amines primaires (-NH2) jouent le rôle de catalyseur pour la réaction. 

La silanisation peut être réalisée soit en phase vapeur soit en phase liquide. D’après les travaux de thèse 

réalisés par Louis Fradétal, ces procédés permettent tous deux de former une couche homogène de l’ordre 

de 2 𝑛𝑚 d’épaisseur (Fradétal, 2014). Néanmoins, des phénomènes de tensions de surface, plus présents 

en phase liquide, peuvent limiter la silanisation. De plus, le procédé en milieu liquide est nettement plus 

long que celui en phase vapeur (18ℎ contre 2ℎ). Pour ces diverses raisons, nous avons opté dans ce travail 

pour un protocole en phase vapeur. 
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Figure IV-2 : Mécanisme de la silanisation avec l’APTES qui comprend deux phases principales : une phase 

d’hydrolyse puis de condensation. 

Expérimentalement, la silanisation avec l’APTES est réalisée immédiatement après le plasma car les 

liaisons hydroxyles formées sont peu stables sous air. Pour cela, les échantillons hydroxylés sont placés sur 

une coupelle renversée au sein d’un pot en téflon (Figure IV-3(a)). Ce pot est ensuite introduit dans une 

boite à gant sous azote dans laquelle le taux d’humidité est inférieur à 2 %. Après avoir versé 150 𝜇𝐿 

d’APTES dans une seconde coupelle, le pot en téflon est fermé hermétiquement puis maintenu à 80°𝐶 

pendant 1ℎ dans une étuve ventilée pour procéder à l’évaporation de l’APTES et à sa réaction avec le 

substrat (Figure IV-3(b)). Ensuite, les échantillons sont nettoyés à l’éthanol puis séchés sous un flux 

d’argon. Enfin, ils sont de nouveau insérés dans une étuve à 110°𝐶 pour une durée d’une heure afin de 

finaliser la réticulation entre les molécules de silanes et éliminer les éventuels résidus d’eau. 

 
Figure IV-3 : (a) Photographie du pot en téflon dans laquelle les échantillons ont été disposés. (b) Représentation 
schématique du procédé de silanisation se déroulant en phase vapeur, sous azote et à une température de 80°𝐶 

pendant 1ℎ. 

IV.1.3.2. Greffage de l’ADN sonde 

Contrairement au protocole GOPS, le greffage de l’ADN sonde ne peut se faire directement avec le silane 

APTES car ces deux molécules sont terminées par une fonction amine primaire. Il est donc nécessaire de 

greffer au préalable un liant (« cross-linker ») qui permettra de relier l’ADN sonde au silane. Dans le cadre 

de cette étude, nous avons utilisé le glutaraldéhyde qui comporte deux groupes fonctionnels de type 

aldéhyde (O=CH–(CH2)3–CH=O). Pour réaliser la réaction avec le silane, les échantillons sont immergés 

dans une solution de glutaraldéhyde à 2,5 % en volume dilué dans du tampon phosphate10 puis agités à 

                                                           
10 Le tampon phosphate est une solution à 10 𝑚𝑀 (𝑝𝐻 = 7,4) composé de phosphate de sodium monobasique et 
dibasique. Cette solution sera de nouveau utilisée lors du greffage de l’ADN. 
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30 𝑟𝑝𝑚 pendant 1ℎ30. Durant cette étape (Figure IV-4), les groupes aldéhydes réagissent avec les amines 

des silanes pour donner une imine (R-N=R’). Les échantillons sont ensuite rincés à l’EDI puis séchés sous 

un flux d’argon. Après cette réaction avec le glutaraldéhyde, les chaines formées sont terminées par un 

groupe aldéhyde qui peut désormais accueillir l’ADN sonde selon la même réaction. 

 
Figure IV-4 : Représentation schématique du greffage du glutaraldéhyde, de l’ADN sonde puis de la réduction des 

imines. 

Pour le greffage, une solution d’ADN sonde à une concentration de 10 𝜇𝑀 est tout d’abord préparée dans 

du tampon phosphate puis des gouttes de 1 𝜇𝐿  de cette solution sont ensuite déposées sur les 

échantillons. Dans notre étude, ces gouttes doivent être déposées minutieusement et précisément sur le 

canal des transistors à étudier. Enfin, elles sont laissées à sécher à température ambiante pendant toute 

une nuit. Par analogie au greffage du glutaraldéhyde, les groupes amines présents en bout de chaine de 

l’ADN sonde réagissent avec le groupe aldéhyde pour former des imines (Figure IV-4). Enfin, les 

échantillons sont immergés dans une solution aqueuse contenant du borohydrure de sodium (NaBH4) à 

90 𝑚𝑀 pour une durée de 1ℎ. Cette solution permet de réduire les imines peu stables en amines (Figure 

IV-4). Pour terminer, les échantillons sont rincés séquentiellement dans une solution d’EDI, de 

dodécylsulfate de sodium à 0,2 % puis de nouveau dans l’EDI sous agitation (30 𝑟𝑝𝑚) pendant 5 𝑚𝑖𝑛 pour 

chaque solution. Ce rinçage permet de retirer les éventuels brins d’ADN sonde qui n’auraient pas réagi 

avec les échantillons. Cette dernière étape aboutit au biocapteur à ADN puisque désormais les 

échantillons peuvent être mis en présence de l’ADN cible pour procéder à l’hybridation. 

Suite à l’étape de réduction des imines en amines, nous avons observé une dégradation de nos dispositifs 

avec le décollement de plusieurs contacts électriques composant les transistors à nanonets de Si. Par 

ailleurs, nous avons constaté durant cette étape, un important dégagement de dihydrogène sous forme 

de bulles dans la solution. De telles bulles sont probablement à l’origine du décollement observé et c’est 

la raison pour laquelle nous avons aussi utilisé le protocole GOPS récemment mis au point durant la thèse 

de Thomas Demes (Demes, 2017) pour la bio-fonctionnalisation des nanonets de Si. En revanche, malgré 

ce problème technologique, nous avons été capables d’utiliser ce protocole APTES pour les puces obtenues 

par une technologie descendante car les contacts électriques de ces dispositifs sont protégés par une 
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couche d’oxyde. A terme, une protection similaire peut être envisagée pour les transistors à nanonet de 

Si. 

IV.1.4. Protocole GOPS 

Le protocole GOPS, mis au point durant les travaux de thèse de Thomas Demes (Demes, 2017), s’inspire 

de celui utilisé pour l’APTES (partie IV.1.3.1 de la page 156). Les étapes principales sont donc décrites 

succinctement. 

Après la première étape de nettoyage et d’hydroxylation (partie IV.1.2 de la page 155), nous avons procédé 

à la silanisation avec le GOPS. Comme pour l’APTES, nous avons opté pour une silanisation en phase 

vapeur. Après avoir inséré les échantillons dans le pot en téflon, l’ensemble est mis dans une boite à gant 

maintenue sous azote avec un faible taux d’humidité (<  2%). 150 𝜇𝐿 de GOPS sont versés dans une 

coupelle en verre placée dans le pot en téflon. Une fois fermé hermétiquement, le pot en téflon est mis 

sous étuve à 100°𝐶 pendant 1ℎ. Les échantillons sont ensuite rincés à l’éthanol sous agitation pendant 

5 𝑚𝑖𝑛 à 50 𝑟𝑝𝑚 puis séchés sous un flux d’argon. Pour terminer, ils sont recuits à 130°𝐶 pendant 1ℎ. A 

noter que les mécanismes réactionnels impliqués dans la silanisation avec le GOPS sont similaires à ceux 

décrits précédemment pour l’APTES.  

Après la silanisation, l’ADN sonde peut être directement greffé sans la nécessité d’ajouter un liant car le 

groupe époxyde du GOPS peut réagir avec le groupe amine présent en bout de chaine de l’ADN sonde. 

Pour cela, une solution d’ADN sonde à 10 𝜇𝑀 est préparée dans du tampon phosphate à 150 𝑚𝑀 (𝑝𝐻 =

8,5). Après avoir déposé des gouttes de 1 𝜇𝐿  de cette solution sur les échantillons, ces derniers sont laissés 

pendant 1ℎ à température ambiante. Ils sont ensuite recuits à 60°𝐶 pendant 30 𝑚𝑖𝑛 en milieu humide. 

Les échantillons sont rincés séquentiellement dans une solution d’EDI, de dodécylsulfate de sodium à 0,2% 

puis de nouveau dans l’EDI sous agitation (30 𝑟𝑝𝑚) pendant 5 𝑚𝑖𝑛 pour chaque solution. Enfin, ils sont 

séchés sous un flux d’argon. Il est important de préciser que, contrairement au protocole APTES, l’étape 

de réduction des imines dans la solution borohydrure de sodium n’est pas nécessaire. 

IV.1.5. Hybridation de l’ADN cible 

Pour réaliser l’hybridation, une solution d’ADN cible à une concentration de 2 𝜇𝑀 est tout d’abord 

préparée dans une solution d’hybridation11. Puisque l’ADN sonde et cible sont tous deux chargés 

négativement, une solution concentrée en sels est nécessaire afin de vaincre les forces électrostatiques 

répulsives des deux brins et ainsi favoriser leur hybridation. Des gouttes de 2 𝜇𝐿 de la solution contenant 

l’ADN cible sont déposées puis étalées sur toute la surface des échantillons grâce à une fine lamelle en 

plastique (lamelle de type Hybrislip®). Les échantillons sont ensuite placés dans une chambre humide puis 

maintenus à 42°𝐶 dans une étuve pour une durée de 45 𝑚𝑖𝑛. Cette température est légèrement 

inférieure à la température de fusion12 de l’ADN utilisé (𝑇𝑚 = 53°𝐶) ce qui permet de favoriser 

l’hybridation entre les deux brins d’ADN. Pour terminer, les échantillons sont rincés successivement sous 

                                                           
11 Cette solution d’hybridation est constituée d’un mélange de tampon phosphate (10 𝑚𝑀, 𝑝𝐻 = 7,2) et de chlorure 
de sodium ([Na+]= 0,5M). 
12 La température de fusion de l’ADN est définie comme la température à partir de laquelle 50% des oligonucléotides 
sont dissociés en simple brin. 
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agitation (50 𝑟𝑝𝑚) dans une solution aqueuse de SSC13 concentrée 2X, puis 0,2X ensuite rapidement dans 

de l’EDI et enfin séchés sous un flux d’argon. Ce rinçage est réalisé minutieusement parce qu’il permet, 

d’une part, de retirer l’importante quantité de sels provenant du tampon d’hybridation qui pourraient 

altérer les mesures électriques. D’autre part, les brins d’ADN cible qui ne sont pas hybridés sont éliminés 

durant le rinçage et limitent ainsi leur adsorption dans les zones où l’ADN sonde n’est pas greffé. 

IV.1.6. Séquences d’ADN utilisées 

Les séquences d’ADN (sonde et cible) utilisées au cours de ce travail de thèse ont été synthétisées par 

l’entreprise Biomers. L’ADN sonde et cible sont constitués respectivement de 20 et 19 bases dont 15 sont 

complémentaires (Figure IV-5). Après hybridation des deux brins, la double hélice possède une longueur 

de 5 − 6 𝑛𝑚 pour un diamètre de 2 𝑛𝑚. L’ADN sonde est muni d’une chaine alkyle supplémentaire 

comprenant 6 atomes de carbone ainsi que 5 thymines. Cet espaceur permet d’éloigner la séquence d’ADN 

du groupe amine afin d’améliorer l’accessibilité de l’ADN cible et ainsi favoriser son hybridation. Un 

fluorophore de type cyanine (Cy3) est présent à l’extrémité 5’ de l’ADN cible. Ce marqueur peut être 

détecté aisément par fluorescence ce qui permet, d’une part, de valider le procédé d’hybridation. D’autre 

part, cette méthode de détection sera un complément à la mesure par effet de champ. Comme nous 

l’avons vu dans le premier chapitre, la détection par effet de champ est rendue possible grâce à la charge 

négative portée par chaque nucléotide composant l’ADN. Composé de 19 bases, l’ADN cible utilisé pour 

cette étude porte donc 19 charges négatives en supposant que le fluorophore n’est pas chargé. 

 
Figure IV-5 : Représentation schématique des séquences d’ADN sonde et cible utilisées. Les séquences indiquées 

en rouge correspondent aux bases complémentaires. 

IV.1.7. Méthodes de détection 

IV.1.7.1. Détection par fluorescence 

Des brins d’ADN cibles comportant un fluorophore de type cyanine ont été volontairement utilisés afin de 

valider le procédé d’hybridation de l’ADN et de servir de complément à la détection par effet de champ. 

Avec une longueur d’onde d’excitation et d’émission de 550 𝑛𝑚 et 570 𝑛𝑚 respectivement, ce 

fluorophore peut être détecté par microscopie de fluorescence. Durant ce travail, nous avons utilisé deux 

types de microscope (Annexes A.3.2.1 et A.3.2.2) : 

                                                           
13 SSC est l’acronyme pour Saline Sodium Citrate qui est une solution composée d’un mélange de chlorure de sodium 
et de citrate trisodique (𝑝𝐻 = 7,3). 



Chapitre IV : Réalisation de biocapteurs et étude de la détection de l’ADN par effet de champ avec des 
nanonets de silicium 

 

161 
 

 Un microscope d’épifluorescence Olympus BX41M doté d’une lampe à mercure de 100 𝑊 et 

d’une caméra SPOT-RT monochrome de Diagnostic Instruments. Cet appareil permet de réaliser 

des images rapides à faible grossissement (× 10). 

 Un autre microscope de type confocal Zeiss LSM700 muni d’une diode laser a aussi été utilisé. Cet 

appareil, plus performant que le précédent, est équipé d’un objectif à huile qui permet d’atteindre 

un grossissement jusqu’à × 63. 

IV.1.7.2. Détection par effet de champ 

La détection par effet de champ a été réalisée avec le même équipement utilisé pour les précédentes 

caractérisations électriques (Annexe A.3.4). Pour rappel, l’équipement est doté d’une station Karl Süss 

reliée à un analyseur HP4155A. Toutes les caractérisations électriques ont été effectuées dans l’obscurité 

et à température ambiante.  

IV.2. Détection de l’hybridation de l’ADN par effet de champ avec des 

nanostructures obtenues par une technologie descendante14 

Dans un premier temps, nous nous sommes consacrés à l’étude de la détection de l’hybridation de l’ADN 

par effet de champ avec des nanofils et nanorubans de silicium (NR de Si) obtenus par une technologie 

descendante. De tels dispositifs réalisés à l’échelle d’un substrat de 100 𝑚𝑚 sont le fruit de nombreuses 

étapes technologiques successives qui sont aujourd’hui bien maitrisées et peuvent donc servir de 

référence par rapport aux transistors à nanonet de Si. Ces puces ont été réalisées, lors d’un précédent 

projet Européen (Nanofunction), par Ganesh Jayakumar qui est un doctorant au sein du laboratoire KTH 

(Suède).  

IV.2.1. Procédé de fabrication et géométrie des transistors 

Le procédé de fabrication de ces transistors obtenus par une technologie descendante est présenté en 

détails dans deux articles (Jayakumar et al., 2014a, 2014b). Dans ce manuscrit, seules les principales étapes 

(Figure IV-6) nécessaires à la réalisation des nanostructures seront décrites. Ce procédé repose sur la 

technique de lithographie par transfert de parois latérales (« sidewall transfer lithography »). Pour cela, 

les dispositifs sont réalisés sur des substrats dits silicium sur isolant noté SOI (« Silicon On Insulator ») de 

100 𝑚𝑚 de diamètre pour lesquels le diélectrique de grille enterré noté BOX (« Burried Oxide ») présente 

une épaisseur de 95 𝑛𝑚. Du dioxyde de silicium (SiO2), du silicium amorphe (α-Si) et du nitrure de silicium 

(SiN) sont successivement déposés (étape (1)). Après avoir défini les motifs par lithographie, le SiN est 

gravé sélectivement par plasma à gravure à ions réactifs (RIE) composé d’un mélange CHF3/CF4 afin de 

servir ensuite de masque dur pour la gravure du α-Si, par plasma RIE constitué d’un mélange de Cl2/HBr 

(étape (2)). Le masque dur de SiN est gravé par une solution de H3PO4 puis une nouvelle couche de SiN est 

déposée sur toute la surface du substrat (étape (3)). Cette dernière est ensuite gravée directionnellement 

par plasma RIE pour former des espaceurs sur les parois latérales du α-Si (étape (4)). Ces espaceurs 

définiront la largeur des nanostructures. Le α-Si est ensuite gravé par voie humide avec de l’hydroxyde de 

tétraméthylammonium (TMAH), ne laissant alors que les espaceurs de SiN sur le dioxyde de silicium (étape 

                                                           
14 G. Jayakumar, M. Legallais, P. E. Hellström, M. Mouis, I. Pignot-Paintrand, V. Stambouli, C. Ternon and M. Östling, 
“100 mm wafer scale fabrication and characterization of HfO2 integrated silicon nanowire biosensor for DNA sensing 
application,” En cours de soumission. 
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(5)). Uniquement pour les dispositifs à NF unique, l’un des deux espaceurs en SiN est retiré grâce à une 

étape de lithographie suivie d’une gravure (étape (6)). Après une nouvelle étape de photolithographie afin 

de définir les futurs contacts, sources et drains, le dioxyde de silicium est gravé à l’aide d’un plasma RIE 

composé de CHF3 de sorte à former un masque dur de SiO2 au niveau des contacts et de SiO2/SiN au niveau 

des nanostructures. Ce masque dur sert ensuite pour la gravure du Si du SOI par un plasma RIE composé 

d’un mélange de Cl2 et HBr afin de former simultanément les nanostructures et les contacts (étape (7)). Le 

masque dur composé de SiN et de SiO2 est ensuite retiré par un traitement à l’acide fluorhydrique à 5% 

(étape (8)). La passivation des nanostructures est ensuite réalisée par la croissance à 800°𝐶 d’un oxyde 

thermique de 4 𝑛𝑚 d’épaisseur suivi d’un dépôt par ALD de 4,5 𝑛𝑚 d’oxyde d’hafnium. Comme discuté 

précédemment, l’oxyde d’hafnium a été choisi pour améliorer la stabilité chimique des biocapteurs en 

milieu salin. Après avoir gravé cette bicouche de passivation au niveau des futurs contacts électriques, une 

implantation ionique de BF2 suivie d’une activation des dopants à 1000°𝐶 pendant 10 𝑠 sont réalisées 

dans les zones dépourvues d’oxyde. Du nickel est déposé puis le siliciure NiSi est formé après un recuit à 

450°𝐶 pendant 30 𝑠. Le Ni n’ayant pas réagi est retiré par un traitement piranha. Un dépôt épais de SiO2 

(400 𝑛𝑚) est ensuite réalisé sur l’ensemble du substrat pour protéger les contacts électriques lors de la 

bio-fonctionnalisation et lors des mesures électriques en milieu liquide. Pour terminer, les contacts source 

et drain sont récupérés de part et d’autre de la puce et une fenêtre d’accès jusqu’aux nanostructures est 

enfin réalisée pour pouvoir effectuer la bio-fonctionnalisation. 

 
Figure IV-6 : Représentation schématique des principales étapes pour la réalisation des nanostructures sous 

forme de NF ou NR (Jayakumar et al., 2014a). 

Une représentation schématique du dispositif final est illustrée en Figure IV-7(A) (vue en coupe). 18 

transistors formés de 9 groupes de NFs et 9 NRs sont réalisés simultanément et regroupés au centre d’une 

même puce. Deux images MEB de 3 groupes de NFs et 3 NRs sont présentées sur la Figure IV-7(B) et (C) 

respectivement. Une fois le procédé de fabrication achevé, le substrat de 100 𝑚𝑚 de diamètre est 

découpé en puce de taille 7 × 7 𝑚𝑚2. 
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Figure IV-7 : (A) Représentation schématique de la structure du transistor à NF ou NR une fois le procédé achevé. 

Images MEB de (B) 3 transistors à NFs constitués de 1 NF, 2 NFs et 6 NFs en parallèle et (C) 3 transistors à NR. 

Sur chaque puce, sont présentes l’ensemble des géométries pour les NFs et NRs afin d’étudier l’effet de la 

surface spécifique sur la sensibilité des biocapteurs. Les NFs ont une largeur et hauteur constantes de 

60 𝑛𝑚 et 20 𝑛𝑚 respectivement tandis que le nombre de NF en parallèle (𝑁) varie de 1 à 6 et leur 

longueur (𝐿) s’étend de 1 à 6 𝜇𝑚. Les NRs présentent la même hauteur par contre leur largeur (𝑊) est 

comprise entre 0,5 à 2 𝜇𝑚 et la longueur varie comme celle des NFs. Toutes ces géométries, synthétisées 

dans le Tableau IV-1, sont indexées par une lettre. 

Tableau IV-1 : Tableau récapitulatif des différentes géométries des 
NFs et NRs. 

  𝐿 = 6 𝜇𝑚 𝐿 = 2 𝜇𝑚 𝐿 = 1 𝜇𝑚 

NF 

𝑁 = 1 A G M 

𝑁 = 2 B H N 

𝑁 = 6 C I O 

NR 

𝑊 = 0,5 𝜇𝑚 D J P 

𝑊 = 1 𝜇𝑚 E K Q 

𝑊 = 2 𝜇𝑚 F L R 

 

IV.2.2. Caractéristiques électriques et extraction de la tension de seuil 

Avant fonctionnalisation, les différents dispositifs à NF et NR ont été caractérisés électriquement sur un 

grand nombre de puces. Les caractéristiques de transfert qui en découlent sont illustrées sur la Figure IV-

8 pour des transistors d’une longueur de 6 𝜇𝑚 à base de NF unique (A) et de NR de largeur 0,5 𝜇𝑚 (D). 

D’après les caractéristiques de transfert de la Figure IV-8, nous constatons que les transistors ont un 

comportement de type P et opèrent en régime d’accumulation. Les deux types de transistors, à NF ou NR, 

affichent d’excellentes performances électriques avec un rapport du courant à l’état On sur Off supérieur 

à 105 et avec une pente sous le seuil de seulement 70 − 75 𝑚𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1, proche de la limite théorique de 

60 𝑚𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1 à température ambiante. La tension de seuil, quant à elle, se situe entre 0 à 2 𝑉 pour les 

NFs et 0,5 à 1,5 𝑉 pour les NRs. Les charges fixes présentent dans l’oxyde enterré sont supposées être à 
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l’origine de cette dispersion. Il est donc évident que cette technologie descendante permet d’obtenir des 

transistors avec de très bonnes performances et une bonne reproductibilité, l’inconvénient étant les 

nombreuses étapes technologiques nécessaires à leur fabrication.  

 
Figure IV-8 : Caractéristiques de transfert à l’échelle d’un substrat de 100 𝑚𝑚 de plusieurs transistors à (a) NF 
unique et (b) NR de largeur 0,5 𝜇𝑚 tandis que leur longueur est de 6 𝜇𝑚. La tension de drain appliquée est de 

𝑉𝑑 = 0,1 𝑉. 

Grâce à la bonne reproductibilité et à la faible pente sous le seuil des transistors à l’échelle du substrat, 

nous nous sommes fixés à une valeur de courant arbitraire pour extraire la tension de seuil de tous les 

transistors. Comme l’illustre la Figure IV-9, cette valeur de tension a été extraite grâce à une interpolation 

linéaire obtenue pour une valeur de courant de drain de 1 𝑛𝐴.  Cette méthode d’extraction permet ainsi 

de conserver la même référence tout au long du processus de bio-fonctionnalisation des dispositifs. 

 
Figure IV-9 : Méthode d’extraction de la tension de seuil du transistor grâce à une interpolation linéaire à un 

courant de drain de 1 𝑛𝐴. La caractéristique de transfert illustrée correspond à un NR d’une longueur de 6 𝜇𝑚 et 
d’une largeur de 1 μ𝑚 (E). La tension de drain appliquée est de 𝑉𝑑 = 0,1 𝑉. 
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IV.2.3. Suivi de la bio-fonctionnalisation 

La bio-fonctionnalisation des puces obtenues par une technologie descendante a été réalisée avec le 

protocole APTES. Les caractérisations par microscopie à fluorescence et par des mesures électriques sont 

présentées dans les deux parties suivantes. 

IV.2.3.1. Caractérisations par microscopie à fluorescence 

Nous avons réalisé dans un premier temps des analyses par microscopie à fluorescence afin de valider le 

procédé d’immobilisation de l’ADN. Pour cela, après l’étape d’hybridation avec l’ADN cible, les échantillons 

ont tout d’abord été caractérisés, par microscopie d’épifluorescence. Par cette méthode de 

caractérisation, l’observation d’un contraste de fluorescence permet de confirmer la présence des 

fluorophores, et donc de l’ADN cible, en surface des échantillons. Pour identifier cette présence à 

l’hybridation, il est nécessaire d’écarter l’hypothèse d’une simple adsorption. Pour cela, en observant les 

zones où l’ADN sonde n’a pas été déposé (en dehors de la goutte), une absence de fluorescence permet 

de garantir l’absence d’adsorption non spécifique. L’ADN sonde étant localisé au centre de l’échantillon 

grâce au dépôt de goutte (IV.1.3.2 page 157), il est fondamental d’observer le bord de la goutte pour 

confirmer l’hybridation et de fait le greffage. Un cliché de microscopie d’épifluorescence est présenté sur 

la Figure IV-10 après hybridation avec l’ADN cible. 

 
Figure IV-10 : Image par microscopie d’épifluorescence d’une puce après hybridation avec l’ADN cible 

complémentaire (grossissement ×  10). Le contraste de de fluorescence délimite clairement la zone où l’ADN 
cible a été hybridé ainsi que la région où la goutte d’ADN sonde a été préalablement déposée. 

Cette image illustre clairement la zone où l’ADN cible a été hybridé grâce au contraste de fluorescence. Ce 

net contraste en forme de goutte permet de confirmer que l’ADN sonde a bien été greffé localement et 

que l’hybridation s’est correctement déroulée. De plus, cette région bien délimitée confirme que le 

phénomène d’adsorption non spécifique de l’ADN cible est limité ce qui témoigne donc de l’efficacité du 

rinçage après l’étape d’hybridation. Toutefois, le faible grossissement (×  10) ne permet pas de visualiser 

directement la fluorescence provenant des nanostructures. Par conséquent, nous avons aussi réalisé des 

analyses, au moyen d’un microscope confocal, qui dispose d’un grossissement plus important jusqu’à      ×

63 et d’une meilleure résolution. Les images obtenues sont présentées sur la Figure IV-11. 
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Figure IV-11 : Image par microscopie confocale d’une puce après hybridation avec l’ADN cible complémentaire. 
L’image (a) a été réalisée avec un grossissement × 63 tandis que les images (b), regroupant 3 nanostructures, 

dispose d’un zoom supplémentaire de 3,5. Le rectangle blanc délimite la zone utilisée pour déterminer l’intensité 
de fluorescence de référence. 

Le contraste de fluorescence des différentes images de la Figure IV-11 montre que l’ADN cible est 

correctement hybridé et que l’ADN sonde a bien été greffé sur tous les NRs (D, E, F, J, K, L, P, Q et R). 

Cependant, la résolution spatiale du microscope confocal ne permet pas de visualiser la fluorescence en 

provenance des NFs en raison de leur trop petite largeur (60 𝑛𝑚). Par ailleurs, afin de réaliser une analyse 

comparative de l’intensité de fluorescence, nous avons normalisé l’intensité moyenne de chacun des NRs 

les plus larges (F, L et R) avec l’intensité prise en dehors du dispositif dont la zone est indiquée sur la Figure 

IV-11(b). Grâce à cette normalisation, une comparaison entre les différents rapports peut être envisagée 

pour chaque NR. Ainsi, l’intensité normalisée de fluorescence évolue de 0,80 pour F à 0,60 pour L et enfin 

0,38 pour R lorsque la longueur du canal passe de 6 𝜇𝑚 à 2 𝜇𝑚 puis 1 𝜇𝑚. Par conséquent, ceci signifie 

que le taux de greffage et/ou d’hybridation est dépendant de la longueur du canal avec une efficacité 

réduite par la diminution de la longueur. 

Au premier abord, ce résultat parait surprenant puisque les nanostructures sont toutes recouvertes du 

même diélectrique (oxyde d’hafnium) et devrait donc présenter une intensité de fluorescence 

comparable. Toutefois, la géométrie est différente ce qui se traduit par une accessibilité à la surface 

dépendante de la longueur du canal. En effet, comme expliqué auparavant (IV.2.1 page 161) et illustré sur 

la Figure IV-7, les dispositifs sont encapsulés dans 400 𝑛𝑚 de SiO2 puis une petite fenêtre est ouverte au-

dessus des nanostructures pour permettre leur bio-fonctionnalisation localisée. Ainsi, la taille des fenêtres 

diminue avec la longueur des nanostructures atteignant des dimensions (1 − 2 𝜇𝑚) pour lesquelles les 

tensions de surface vont s’opposer à la pénétration des liquides jusqu’au fond des cavités, diminuant de 

fait l’efficacité du greffage et de l’hybridation. Par conséquent, un moins bon greffage et/ou une moins 
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bonne hybridation se traduit alors par une intensité de fluorescence inférieure. Bien que non imagé, on 

peut supposer que le même phénomène se retrouve pour les NFs. 

En conclusion, bien que l’observation ne soit faite que pour les NRs, nous pouvons confirmer que le 

procédé de bio-fonctionnalisation s’est correctement déroulé. Par ailleurs, il semble que le taux de 

greffage et d’hybridation diminuent lorsque la longueur des nanostructures diminue. Nous allons à présent 

nous intéresser à la détection de l’hybridation de l’ADN par effet de champ. 

IV.2.3.2. Caractérisations électriques 

Afin d’évaluer la sensibilité des transistors à chacune des étapes du procédé de fonctionnalisation, leurs 

caractéristiques électriques ont été mesurées avant fonctionnalisation (0), puis après silanisation avec 

l’APTES (1), greffage de l’ADN sonde (2) et après hybridation avec l’ADN cible complémentaire (3). Les 

caractéristiques de transfert d’un transistor à NR (D) sont présentées sur la Figure IV-12(a) pour chacune 

des étapes.  

D’après la Figure IV-12(a), nous constatons qu’au cours de la bio-fonctionnalisation, les courbes 𝐼𝑑 − 𝑉𝑔 se 

décalent selon l’axe des abscisses tandis que leur allure (pente sous le seuil, courant On et Off) reste 

globalement similaire. Ce résultat démontre qu’un couplage électrostatique par effet de champ a bien lieu 

entre ce qui se passe à la surface du dispositif et le canal du transistor. Nous allons désormais nous 

intéresser au sens du décalage de ces courbes ce qui permet d’en déduire la charge équivalente, positive 

ou négative, des espèces ajoutées après chacune des étapes. Pour rappel, un décalage vers des tensions 

de grilles positives est attendu lorsque des charges négatives sont immobilisées à la surface du transistor 

car un potentiel de grille plus important est alors nécessaire pour contrebalancer les charges négatives. 

Naturellement, un décalage négatif sera obtenu pour des charges positives.   

Après silanisation (de (0) à (1)), nous observons un décalage de la courbe vers des tensions de grille 

positives, puis un décalage négatif après greffage de l’ADN sonde (de (1) à (2)) et enfin de nouveau un 

décalage positif après hybridation avec l’ADN cible complémentaire (de (2) à (3)). Toutes ces variations 

sont en accord avec les travaux réalisés par Chu et al sur NF unique (Chu et al., 2013).  

Selon leur étude, un décalage positif est observé lors de la silanisation avec l’APTES en raison du caractère 

électronégatif des oxygènes situés juste au-dessus du canal. Le surprenant décalage négatif suite au 

greffage de l’ADN (étant chargé négativement, le décalage devrait être positif) est quant à lui justifié par 

le greffage du glutaraldéhyde qui intervient entre la silanisation et l’ADN sonde. En effet, grâce à une 

mesure intermédiaire qu’ils ont réalisé après le greffage du glutaraldéhyde, ils ont montré que le 

glutaraldéhyde induit un important décalage négatif, supérieur au décalage positif induit ensuite par le 

greffage de l’ADN sonde. Il en résulte alors un décalage négatif pour l’ensemble des deux étapes 

(glutaraldéhyde/ADN sonde). Enfin, suite à l’hybridation avec l’ADN cible complémentaire, un décalage 

positif est observé en raison de la charge négative portée par chacun des 19 nucléotides. Ce résultat 

montre donc clairement que les capteurs à effet de champ sont sensibles à l’hybridation de l’ADN cible. A 

partir de ces observations, nous pouvons en déduire un schéma récapitulatif, illustré Figure IV-12(b), des 

charges équivalentes apportées par les molécules ajoutées au cours de la bio-fonctionnalisation. 
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Figure IV-12 : (a) Evolution des caractéristiques de transfert d’un NR (D) avant fonctionnalisation (0), après 

silanisation (1), après greffage de l’ADN sonde (2) et après hybridation avec l’ADN cible complémentaire (3). La 
tension de drain appliquée est de 0,1 𝑉. (b) Schéma récapitulatif des charges équivalentes portées par l’ajout de 

molécules au cours de la bio-fonctionnalisation. 

Par ailleurs, nous nous sommes intéressés à une possible réutilisation du biocapteur. Pour cela, nous avons  

procédé, dans un premier temps, à la déshybridation de l’ADN cible complémentaire. Cette étape (4) a été 

réalisée en immergeant les échantillons dans deux bains consécutifs d’EDI maintenus à 60°𝐶 pendant 

5 𝑚𝑖𝑛. Cette température, légèrement au-dessus de la température de fusion de l’ADN (53°𝐶), permet de 

séparer les brins d’ADN tout en assurant l’intégrité du silane et en limitant la possible hydrolyse des liaisons 

siloxanes (Serre, 2014). Dans un second temps, une fois les échantillons caractérisés électriquement, nous 

avons procédé à la réhybridation avec l’ADN cible complémentaire dans les mêmes conditions que 

précédemment. Cette dernière correspond à l’étape notée (5). Suite à ces étapes supplémentaires, nous 

avons reporté sur la Figure IV-13 la tension de seuil du précédent transistor à NR (D) à chacune des étapes 

de bio-fonctionnalisation depuis l’étape d’avant la fonctionnalisation jusqu’à la réhybridation.  

Pour les étapes (0) à (3), nous retrouvons les décalages observés précédemment : une augmentation de 

(0) à (1), diminution de (1) à (2) et augmentation de (2) à (3). Ensuite, lors de la déshybridation ((3) à (4)), 

nous observons une diminution de la tension de seuil ce qui est en accord avec un retrait des charges 

négatives provenant de l’ADN cible. Enfin, les charges négatives apportées par l’ADN cible durant la 

réhybridation rehausse logiquement la tension de seuil.  

Ces variations obtenues après déshybridation puis réhybridation confirment, d’une part, que les 

transistors à NR sont bien sensibles aux charges négatives apportées par l’ADN cible. D’autre part, cela 

montre que les biocapteurs pourraient être éventuellement réutilisés. Cependant, il est important de 

remarquer que la tension de seuil après déshybridation est inférieure à celle obtenue après greffage de 

l’ADN sonde (Figure IV-13). Ce décalage pourrait provenir d’une hydrolyse partielle des liaisons siloxanes 

lors de la déshybridation dans l’EDI (Serre, 2014) avec pour conséquence, la détérioration du silane qui 

implique la diminution du nombre d’ADN sondes présents en surface. Ainsi, lors de la réhybridation, une 

moins grande quantité d’ADN cible peut s’hybrider en surface ce qui est confirmé par décalage plus faible 

de tension de seuil lors de la réhybridation (5) par rapport à l’hybridation (3) (Figure IV-13). 
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 Figure IV-13 : Evolution de la tension de seuil du précédent transistor à NR (D) après chaque étape de bio-

fonctionnalisation. Les étapes sont indexées comme suit : avant fonctionnalisation (0), après silanisation (1), 
greffage de l’ADN sonde (2), hybridation avec l’ADN cible complémentaire (3), déshybridation (4) et enfin après 

réhybridation avec l’ADN cible (5). 

Nous pouvons conclure que ces transistors obtenus par une technologie descendante sont capables de 

détecter l’hybridation de l’ADN par effet de champ. Nous pouvons aussi ajouter que, d’un point de vu 

fondamental, les étapes de silanisation à l’APTES et de greffage du glutaraldéhyde avec de l’ADN sonde 

sont équivalentes à l’apport respectif de charges équivalentes négatives et positives.  

Toutes ces précédentes interprétations déduites au cours de la bio-fonctionnalisation sur un NR (D) ont 

été confirmées sur les six dispositifs les plus longs à NF et NR (A, B, C, D, E et F) comme cela est présenté 

sur la Figure IV-14 où les décalages de tension de seuil sont de même signe pour une étape donnée. Il  

convient de nous intéresser à présent de l’influence de la géométrie des nanostructures sur la détection 

de l’hybridation de l’ADN. 

 
 Figure IV-14 : Evolution de la tension de seuil des six dispositifs les plus longs (A, B, C, D, E et F) après chaque 

étape de bio-fonctionnalisation. Les étapes sont indexées comme suit : avant fonctionnalisation (0), après 
silanisation (1), greffage de l’ADN sonde (2) et hybridation avec l’ADN cible complémentaire (3). 
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IV.2.4. Influence de la géométrie des nanostructures sur la détection de 

l’hybridation de l’ADN 

Grâce à la localisation de tous les transistors au centre de la puce, nous avons pu réaliser le suivi électrique 

de l’hybridation sur l’ensemble des dispositifs présentés dans le Tableau IV-1 (page 163). Pour cela, nous 

avons suivi le décalage de tension de seuil ∆𝑉𝑡ℎ entre l’hybridation de l’ADN cible complémentaire (étape 

(3)) et le greffage de l’ADN sonde (étape (2)). Cette grandeur, représentée sur la Figure IV-15 pour tous les 

dispositifs de la puce, est classée dans l’ordre alphabétique par longueur de transistors. 

D’après la Figure IV-15, nous constatons clairement que le décalage en tension de seuil après hybridation 

est nettement plus important pour les dispositifs les plus longs (∆𝑉𝑡ℎ ≥ 2 𝑉) aussi bien pour les NFs (A, B 

et C) que pour les NRs (D, E et F). Nous pouvons en déduire que les transistors à canal long présentent 

alors une meilleure sensibilité électrique vis-à-vis de l’hybridation de l’ADN. Un résultat similaire a été 

obtenu par Kim et al (Kim et al., 2007) lors de la détection d’un antigène spécifique de la prostate. D’après 

leur étude, cette amélioration de la sensibilité pour les longs NFs provient d’une augmentation de la 

résistance du canal. Toutefois, dans notre étude, ce résultat pourrait aussi provenir d’une variation dans 

le taux de greffage et d’hybridation avec la taille du canal comme cela a pu être observé par microscopie 

confocale (Figure IV-11). Par ailleurs, nous remarquons sur la Figure IV-15 que trois transistors (J, K et Q) 

présentent un ∆𝑉𝑡ℎ négatif contraire à l’immobilisation de charges négatives à la surface du canal. Ce 

résultat surprenant pourrait provenir d’un problème de fonctionnement de ces transistors. 

 
Figure IV-15 : Evolution de la différence de tension de seuil ∆𝑉𝑡ℎ entre l’hybridation de l’ADN cible et le greffage 

de l’ADN sonde pour tous les dispositifs d’une même puce. Ces derniers sont classés suivant leur ordre 
alphabétique et regroupés suivant leur longueur. Le transistor à NR libellé P n’est pas reporté car il ne 

fonctionnait pas. 

Cette étude nous a montrés que les transistors d’une longueur 6 𝜇𝑚 sont les plus sensibles à  l’hybridation 

de l’ADN cible. Nous nous sommes alors intéressés à la reproductibilité de ces biocapteurs à canal long 

d’une puce à l’autre. 
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IV.2.5. Reproductibilité des biocapteurs 

Comme discuté dans le premier chapitre, l’un des enjeux majeurs de la détection de l’ADN par effet de 

champ avec des NFs reste la reproductibilité des transistors et donc des biocapteurs. Nous avons mené 

une étude détaillée de la détection de l’hybridation sur 33 dispositifs d’une longueur de 6 𝜇𝑚 répartis sur 

6 puces différentes.  

Une puce supplémentaire a été ajoutée afin d’évaluer la possible contribution des sels présents dans le 

tampon d’hybridation sur la détection. En effet, ces sels ioniques sont aussi des espèces chargées qui 

peuvent interagir avec le canal par effet de champ. Pour cela, lors de la dernière étape « d’hybridation », 

la solution contenant l’ADN cible complémentaire a été remplacée par du tampon d’hybridation seul. Sur 

les deux transistors à NF de longueur 6 𝜇𝑚 testés (B et C), la variation maximale de tension de seuil 

observée suite à l’exposition au tampon d’hybridation est de seulement ∆𝑉𝑡ℎ,   𝑟𝑒𝑓  = 0,2 𝑉 ce qui prouve 

que la contribution des sels sur la détection est relativement faible. Par ailleurs, nous pouvons en déduire, 

qu’une différence de tension de seuil supérieure |∆𝑉𝑡ℎ,   𝑟𝑒𝑓 | > 0,2 𝑉 est suffisamment significative pour 

prouver la présence d’ADN cible hybridé à la surface du canal. L’étude de la reproductibilité de ∆𝑉𝑡ℎ entre 

le greffage de l’ADN sonde et l’hybridation de l’ADN cible est reportée sur la Figure IV-16 pour les 6 puces 

étudiées (DU, DV, EO, ER, FO et FV). La différence de tension de seuil due aux sels est également reportée 

sur le diagramme. 

 
Figure IV-16 : Evolution de la différence de tension de seuil (∆𝑉𝑡ℎ ) entre le greffage de l’ADN sonde et 

l’hybridation de l’ADN cible pour 33 transistors à canal long (6 𝜇𝑚) répartis sur 6 différentes puces (DU, DV, EO, 
ER, FO et FV). Les résultats sont regroupés en fonction de chaque puce. La différence de tension de seuil due aux 
sels (∆𝑉𝑡ℎ,   𝑟𝑒𝑓 ) est reportée sur le diagramme. Les transistors à NR de la puce FV ne sont pas reportés car ils ne 

fonctionnaient pas. 
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En tenant compte de la différence de tension de seuil due aux sels, nous constatons que sur les 33 

transistors répartis sur 6 puces : 

 28 d’entre eux soit 85% ont une variation positive de tension de seuil qui s’étend jusqu’à 6,4 𝑉. 

Ce résultat confirme la présence de charges négatives, apportées par l’ADN cible, lors de son 

hybridation avec l’ADN sonde à la surface du canal du transistor.  

 2 transistors (D de la puce DV et A de la puce ER) présentent un ∆𝑉𝑡ℎ inférieur à |∆𝑉𝑡ℎ,   𝑟𝑒𝑓| et ne 

seraient donc pas sensibles à la présence d’ADN hybridé à la surface du canal. 

 3 dispositifs ont cependant une tendance inversée à celle attendue car la différence de tension de 

seuil est négative. Ce résultat surprenant pourrait être dû à des transistors défaillants. 

Grâce à cette statistique, nous avons estimé la variation de tension de seuil moyenne et l’écart-type pour 

tous les dispositifs afin d’évaluer, d’une part, l’effet de la largeur du canal sur la sensibilité des biocapteurs 

à partir des transistors à NF unique (A) et à NRs (D, E, F). D’autre part, nous avons aussi comparé les 

dispositifs A, B et C pour estimer l’influence du nombre de NFs sur la détection de l’hybridation de l’ADN. 

Les résultats de ces deux études sont présentés sur Figure IV-17.  

 
Figure IV-17 : Etude de l’effet (a) de la largeur (A, D, E et F) et (b) du nombre de NFs (A, B et C) sur la différence de 

tension de seuil (∆𝑉𝑡ℎ ) entre le greffage de l’ADN sonde et l’hybridation de l’ADN cible. La moyenne et l’écart-
type ont été estimés grâce à 33 transistors répartis sur 6 puces. 

Sur la Figure IV-17(a) et (b), nous constatons qu’en moyenne la différence de tension de seuil est positive 

et oscille entre 2,5 𝑉 et 3,4 𝑉 lorsque la largeur du transistor augmente tandis qu’elle semble plutôt 

décroitre d’environ 3,0 𝑉 à 1,5 𝑉 quand le nombre de NFs augmente. Toutefois, du fait de la dispersion 

importante d’environ 2 𝑉, il est important de rester prudent quant aux interprétations des résultats pour 

l’effet de la largeur et du nombre de NFs sur la détection de l’hybridation de l’ADN.  

Par ailleurs, la variation de tension de seuil peut aussi permettre d’accéder à une estimation de la quantité 

de charges immobilisées à la surface des nanostructures. D’après Shaya et al, la quantité de charges par 

unité de surface immobilisées sur le canal lors de l’hybridation (𝑁ℎ𝑦𝑏𝑟𝑖) est directement liée à la différence 

de tension de seuil par la relation suivante (Shaya et al., 2008). 
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𝑁ℎ𝑦𝑏𝑟𝑖 =
𝑄ℎ𝑦𝑏𝑟𝑖

𝑞
= −𝛥𝑉𝑡ℎ

𝐶𝑜𝑥

𝑞
 Equation IV-1 

avec 𝐶𝑜𝑥 la capacité de l’oxyde. Pour une capacité plane, cette équation devient : 

𝑁ℎ𝑦𝑏𝑟𝑖 = −𝛥𝑉𝑡ℎ

휀0휀𝑟

𝑞𝑡𝑜𝑥
 Equation IV-2 

휀0 et 휀𝑟 représentent la permittivité du vide (휀0 = 8,85 × 10−14 𝐹. 𝑐𝑚−1) et celle du diélectrique de grille 

respectivement. 𝑞 est la charge élémentaire (𝑞 = −1,6 × 10−19 𝐶).  

Avec un diélectrique constitué de dioxyde de silicium (휀𝑟 = 3,9) d’une épaisseur 𝑡𝑜𝑥 = 95 𝑛𝑚, la densité 

de charges négatives immobilisées sur le canal lors de l’hybridation est de l’ordre de 𝑁ℎ𝑦𝑏𝑟𝑖 = 1011 𝑐𝑚−2 

pour une différence de tension de seuil moyenne de 2,4 𝑉. Sachant que chaque brin d’ADN cible porte 19 

charges négatives (19 nucléotides), nous pouvons en déduire que la densité d’ADN hybridés est de l’ordre 

de 1010 𝑐𝑚−2 (surface planaire). Dans des travaux de thèse réalisés au LMGP, Virginie Lavalley (Lavalley, 

2008; Lavalley et al., 2007) a estimé que la densité d’ADN sondes greffés à partir d’un protocole APTES 

similaire est de l’ordre de 1010 à 1011 𝑐𝑚−2. La densité d’ADN cibles hybridés évaluée lors de notre étude, 

qui ne peut être qu’inférieure ou égale à la densité d’ADN sondes greffés, est ainsi en bon accord avec ces 

précédents travaux. Outre la quantité de charges apportées par l’ADN lors de son hybridation, la densité 

surfacique de pièges (𝑁𝑖𝑡) est aussi un paramètre important à estimer. En effet, ces pièges, qui dégradent 

la pente sous le seuil du transistor, sont susceptibles d’écranter les charges apportées par l’ADN cible et 

peuvent donc entraver le fonctionnement du biocapteur (Lee et al., 2010). Par conséquent, il est essentiel 

pour pouvoir détecter l’hybridation que la densité de pièges soit inférieure à la densité de charges 

apportée par l’ADN cible. Or la densité surfacique de pièges extraite de la pente sous le seuil 

(75 𝑚𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1) a été estimée à 𝑁𝑖𝑡 = 4 × 1010 𝑐𝑚−2. Même si 𝑁ℎ𝑦𝑏𝑟𝑖 > 𝑁𝑖𝑡, ces valeurs restent 

relativement proches ce qui pourrait expliquer la dispersion importante des résultats observés. 

Pour conclure, nous pouvons en déduire que ces transistors à NF et NR obtenus par une technologie 

descendante permettent de détecter l’hybridation de l’ADN par effet de champ grâce au suivi des 

variations de tension de seuil. Les différences positives de la tension de seuil entre l’hybridation de l’ADN 

cible complémentaire et le greffage de l’ADN confirment la présence de charges négatives apportées par 

l’ADN lors de son hybridation. D’après nos observations, les transistors à canal long (6 𝜇𝑚) sont plus 

sensibles à l’hybridation de l’ADN. Une étude statistique sur 33 transistors répartis sur 6 puces différentes 

révèle que 85 % des transistors à canal long sont capables de détecter l’ADN à une concentration de 2 𝜇𝑀. 

Toutefois, la dispersion importante des différences de tension de seuil n’a pas permis d’établir une 

possible contribution de la largeur et du nombre de NFs sur la détection. Enfin, d’après nos estimations, 

l’ADN cible s’hybride à hauteur de 1010 doubles brins. 𝑐𝑚−2. 

Dans la section suivante, nous nous attardons sur l’intégration des transistors à nanonet de Si sous forme 

de biocapteurs à ADN puis à l’étude de la détection électrique de l’hybridation d’ADN. 
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IV.3. Vers la détection de l’hybridation de l’ADN par effet de champ avec des 

nanonets de silicium 

Nous avons vu dans le chapitre précédent que les transistors à nanonets de Si passivés avec de l’alumine 

présentent d’excellentes performances électriques qui sont en mesure de concurrencer celles des 

transistors à NF unique qui ont déjà prouvé leur potentiel en tant que capteurs ultra-sensibles.  En raison 

du temps nécessaire pour la réalisation et l’optimisation de ces transistors, nous nous focalisons dans cette 

partie sur des résultats préliminaires de la détection de l’ADN avec les NN-FETs de Si. L’objectif est 

d’étudier la sensibilité du nanonet (qui joue le rôle de transducteur) vis-à-vis de l’ADN mais aussi des 

diverses molécules ajoutées lors du protocole de bio-fonctionnalisation (GOPS, APTES, greffage de l’ADN 

sonde). De plus, nous comparons aussi les résultats de détection de l’ADN sur les échantillons passivés et 

non-passivés afin d’étudier l’influence de la couche de passivation sur la bio-détection. Nous avons décidé 

de nous focaliser principalement sur les variations des différents paramètres électriques (courant à l’état 

On, pente sous le seuil, rapport de l’état On sur Off) plutôt que la tension de seuil car les différents types 

d’échantillons présentent des caractéristiques électriques qui diffèrent d’un échantillon à un autre ce qui 

ne permet d’utiliser la précédente méthode d’extraction de la tension de seuil (interpolation à courant 

constant). 

IV.3.1. Biocapteurs APTES à ADN 

Nous allons tout d’abord nous intéresser à l’intégration des transistors à nanonet sous forme de 

biocapteur en utilisant le protocole APTES. Cette étude a été réalisée sur un échantillon élaboré avec une 

densité de 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 34 𝑚𝐿) et passivé avec 8 𝑛𝑚 

d’alumine. Comme pour les puces réalisées avec une technologie descendante, nous avons réalisé une 

analyse préliminaire du procédé de bio-fonctionnalisation par des mesures d’épifluorescence : 

 
Figure IV-18 : Images par microscopie d’épifluorescence d’un nanonet passivé élaboré avec un volume de 

suspension de NFs filtrée de 34 𝑚𝐿 soit une densité de 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (temps d’exposition de 2,6 𝑠). (a) 
correspond à des transistors de longueurs de canal de 100 (verticalement) et 200 𝜇𝑚 (horizontalement) tandis 

que (b) illustre des dispositifs de longueurs de 30 (verticalement) et 50 𝜇𝑚 (horizontalement). Les « carrés noirs » 
correspondent aux contacts métalliques pour lesquels l’or constitue la couche supérieure sur laquelle l’ADN sonde 

ne peut être greffé.  

Nous constatons sur les images d’épifluorescence (Figure IV-18) que le contraste de brillance entre le canal 

des transistors et les contacts montre clairement que l’hybridation et donc la bio-fonctionnalisation se 

sont correctement déroulées sur le nanonet. En effet, même si le grossissement n’est pas suffisant pour 
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visualiser directement les NFs, nous sommes capables d’observer de façon nette la morphologie du 

nanonet. Ce résultat confirme que les nanonets exacerbent le signal de fluorescence comme cela a pu être 

montré durant les précédents travaux de thèse de Pauline Serre (Serre, 2014; Serre et al., 2015b, 2013). 

Par ailleurs, l’absence de brillance sur les contacts, dont la couche surfacique est constituée d’or, confirme 

qu’ils n’ont pas été fonctionnalisés. Bien que ce résultat soit attendu puisque l’or ne peut être 

fonctionnalisé avec ce protocole, cela témoigne tout de même de l’efficacité du nettoyage après 

l’hybridation car peu d’ADN cible semble s’être adsorbé sur les contacts. 

Comme pour les précédents échantillons, nous avons réalisé les caractérisations électriques à chaque 

étape du procédé de bio-fonctionnalisation : avant fonctionnalisation (0), après silanisation avec l’APTES 

(1), après greffage de l’ADN sonde (2) et enfin après hybridation avec l’ADN cible complémentaire (3). Pour 

cela, nous avons suivi le comportement électrique de 3 à 5 dispositifs par longueur de canal allant de 5 à 

1000 𝜇𝑚, ce qui permet d’étudier simultanément les MPC-FETs (5 𝜇𝑚) et NN-FETs (de 20 à 1000 𝜇𝑚). 

Nous avons représenté sur la Figure IV-19 l’évolution du courant à l’état On au cours du procédé de bio-

fonctionnalisation de chacun des 33 transistors testés. L’encart de cette figure présente les 

caractéristiques de transfert d’un dispositif d’une longueur de canal de 50 𝜇𝑚 après chacune des étapes 

de bio-fonctionnalisation. 

 
 Figure IV-19 : Evolution du courant à l’état On au cours du procédé de bio-fonctionnalisation de chacun des 33 

transistors testés. Ces derniers ont été classés dans l’ordre croissant de la longueur du canal. L’encart représente 
l’évolution des caractéristiques de transfert d’un transistor d’une longueur de 50 𝜇𝑚 après chaque étape de bio-
fonctionnalisation. Pour cette étude, le nanonet a été élaboré avec une densité de 80 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume 

de suspension de NFs filtrée de 34 𝑚𝐿) puis passivé avec 8 nm d’alumine. Les étapes de bio-fonctionnalisation 
sont indexées comme suit : avant fonctionnalisation (0), après silanisation à l’APTES (1), greffage de l’ADN sonde 

(2) et après hybridation avec l’ADN cible complémentaire (3). 
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D’après l’encart de la Figure IV-19, nous constatons que les différentes molécules ajoutées à chaque étape 

de bio-fonctionnalisation influent clairement sur les caractéristiques électriques des dispositifs. Toutefois, 

en raison de la très faible modulation du courant pour ce transistor à nanonet dense, il apparait évident 

de se consacrer plutôt au courant à l’état On que sur la tension de seuil. Après silanisation (1), on note une 

augmentation du courant à l’état On, suivi d’une diminution après greffage de l’ADN sonde (2) pour 

finalement augmenter de nouveau après hybridation (3) (Figure IV-19). D’après les résultats présentés sur 

cette Figure IV-19, 85 % des dispositifs affichent une augmentation du courant après silanisation. 99 % 

d’entre eux montrent une diminution après greffage de l’ADN sonde et enfin 100 % des transistors voient 

leur courant augmenter après hybridation avec l’ADN cible complémentaire.  

Ces résultats sont très encourageants et prometteurs puisqu’ils montrent que les nanonets sont 

effectivement sensibles aux différentes molécules ajoutées en surface et donc à leur environnement 

électrique extérieur. De plus, les mêmes variations de courant sont observées à chacune des étapes de 

bio-fonctionnalisation pour plus de 85 % d’entre eux. L’étape d’hybridation qui correspond au 

fonctionnement réel du capteur se traduit par un comportement identique des dispositifs car 100 % des 

transistors voient leur courant augmenté. Par ailleurs, ces variations sont identiques à celles relevées 

précédemment lors de l’étude de l’évolution de la tension de seuil, après chacune des étapes, pour les 

nanostructures obtenues avec une approche descendante (Figure IV-12 de la page 168). Par conséquent, 

même s’il est difficile d’extraire une tension de seuil pour ces dispositifs, cela suggère que les deux types 

de transistors suivent le même comportement en présence de molécules chargées. Afin de quantifier cette 

augmentation du courant à l’état On mesuré après hybridation, nous avons calculé la variation relative de 

courant entre l’étape d’hybridation et de greffage notée 𝛥𝐼 par rapport au courant après greffage noté 

𝐼𝑔𝑟𝑒𝑓𝑓𝑎𝑔𝑒. Après avoir calculé ce rapport des courants pour l’ensemble des transistors, nous avons 

représenté sur la Figure IV-20 la moyenne accompagnée de son écart-type pour chaque longueur de canal. 

 
Figure IV-20 : Evolution de la variation relative de courant à l’état On entre l’étape d’hybridation et de greffage 
par rapport au courant après greffage en fonction de la longueur de canal. Ces valeurs ont été calculées à partir 

de la précédente Figure IV-19. 
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La variation de courant entre l’hybridation et le greffage semble être globalement constante à une valeur 

de l’ordre 35 ± 11 % pour une longueur de canal comprise entre 5 et 50 𝜇𝑚 (Figure IV-20). Au-delà de 

50 𝜇𝑚, cette variation diminue de façon monotone jusqu’à environ 7% pour une longueur de 1000 𝜇𝑚. 

Il est intéressant de noter que les variations de courant mesurées pour les MPC-FETs sont plus dispersées 

que celles des NN-FETs ce qui pourrait provenir de l’effet moyenne du nanonet. Nous pouvons en déduire 

que les NN-FETs, en plus de présenter des performances électriques nettement supérieures à celles des 

MPC-FETs (chapitre III), affichent une variation relative de courant à l’hybridation comparable aux MPC-

FETs tout en offrant une dispersion plus faible. Tous ces résultats confortent l’idée que les nanonets 

constituent une alternative prometteuse aux dispositifs à NF unique pour la bio-détection. 

Toutefois, il est important d’ajouter que, durant l’étape de réduction des imines (après le greffage de l’ADN 

sonde), plusieurs contacts électriques se sont décollés. Ainsi, en l’absence de couche protectrice des 

contacts, ce protocole ne peut être envisagé à long terme. Par ailleurs, le glutaraldéhyde, qui assure la 

liaison entre l’APTES et l’ADN sonde, est un composé toxique et qui nécessite une étape supplémentaire 

par rapport au protocole GOPS. Ainsi, ce protocole GOPS, qui a été récemment mis au point pour les 

nanonets de ZnO durant les travaux de thèse de Thomas Demes (Demes, 2017), permettrait de palier à 

ces divers problèmes.  

IV.3.2. Influence de la silanisation APTES et GOPS sur les mesures électriques 

Avant de détecter l’hybridation d’ADN à partir de ce nouveau protocole GOPS, nous avons étudié en amont 

l’influence de la silanisation APTES et GOPS sur les mesures électriques. Cette étude comparative a été 

réalisée sur des transistors pour lesquels les nanonets ont été élaborés avec la même densité de NFs de 

23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿) puis passivés avec 6 et 8 𝑛𝑚 

d’alumine. Bien que ces épaisseurs soient légèrement différentes, nous avons montré dans le chapitre 

précédent qu’à partir de 6 𝑛𝑚 d’alumine les propriétés électriques sont constantes ce qui nous permet 

tout de même de réaliser la comparaison entre les deux procédés de silanisation. Les transistors, dont les 

longueurs s’étendent de 20 à 100 𝜇𝑚, ont été ensuite caractérisés avant puis après silanisation à une 

tension de drain constante de −4𝑉.  

A titre d’exemple, nous avons illustré, sur la Figure IV-21, les caractéristiques de transfert avant puis après 

silanisation par (a.1) APTES et (b.1) GOPS sur deux transistors d’une longueur de 30 𝜇𝑚. Pour les deux 

types de silane, nous remarquons sur ces figures une augmentation du courant à l’état On du transistor 

tandis que le courant Off reste globalement constant ce qui se traduit par une amélioration du rapport 𝐼𝑂𝑛 

sur 𝐼𝑂𝑓𝑓. De plus, nous observons aussi une claire diminution simultanée de la pente sous le seuil après la 

silanisation au GOPS et à l’APTES. Afin de mener une étude statistique et rigoureuse de l’effet de la 

silanisation sur les performances électriques des transistors, nous avons extrait puis rassemblé sur la 

Figure IV-21 les variations relatives liées à la silanisation du rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 (2) et de la pente sous le 

seuil (3) des 43 transistors mesurés. 
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Figure IV-21 : Etude comparative de la silanisation par (a) APTES et (b) GOPS des transistors à nanonets passivés 

(densité de 23 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 soit un volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿). L’épaisseur d’alumine 

est de 8 𝑛𝑚 pour (a) et 6 𝑛𝑚 pour (b).  (1) représente des caractéristiques de transfert avant et après 
silanisation. (2) et (3) correspondent aux variations relatives liées à la silanisation du rapport 𝐼𝑂𝑛  sur 𝐼𝑂𝑓𝑓  et de la 

pente sous le seuil pour les différents transistors testés. Ces derniers ont été classés dans l’ordre croissant de la 
longueur du canal. Pour toutes ces figures, la tension de drain appliquée est de −4 𝑉. 

D’après la Figure IV-21(a.2) et (a.3), nous constatons que le rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 et la pente sous le seuil 

ne s’améliorent que pour environ 52 % et 43 % des transistors après silanisation avec l’APTES, 

respectivement. A l’inverse, nous remarquons qu’après silanisation avec le GOPS, le rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 

augmente pour 84 % des transistors tandis que la pente sous le seuil diminue pour 74 % d’entre eux 

(Figure IV-21(b.2) et (b.3)). Au regard de cette étude statistique comparative, il apparait que la silanisation 

par GOPS offre, en plus des divers avantages énoncés précédemment, une amélioration des propriétés 

électriques des transistors. Contrairement à ce que nous avons observé sur les transistors à nanostructure 
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obtenus par une technologie descendante (partie IV.2.3.2 de la page 167), ces améliorations ne peuvent 

être expliquées par un couplage purement électrostatique entre les molécules ajoutées et le canal car, 

dans ce cas, le silane entrainerait uniquement un décalage de tension de seuil. Ainsi, le silane pourrait 

jouer aussi le rôle de couche de passivation au même titre que l’alumine. En effet, Cui et al (Cui et al., 

2003) ont reporté une nette amélioration des propriétés électriques des transistors à NF unique 

(augmentation de la mobilité, transconductance et du rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓) en passivant la surface de NFs 

avec du 4-nitrophényl octadécanoate et du bromure de tétraéthylammonium. D’après leurs travaux, ces 

molécules permettent de compenser les défauts de charges présents naturellement dans l’oxyde natif et 

à l’interface entre l’oxyde et le NF. Cela permet de réduire les pièges d’interface et de diminuer les 

phénomènes de diffusion des porteurs, améliorant ainsi les propriétés électriques. Récemment, Rajan et 

al (Rajan et al., 2014) ont mis en évidence, par des mesures de bruit, une réduction de la densité de pièges 

après avoir fonctionnalisé des nanorubans avec de l’APTES. D’après leurs analyses, l’APTES réduirait les 

interactions de charges à l’interface entre l’oxyde et l’électrolyte. Pour notre étude, l’APTES et le GOPS 

seraient alors susceptibles de modifier la densité de pièges. Afin de quantifier ces variations des propriétés 

électriques liées à ces deux silanes, nous avons représenté sur la Figure IV-22 le rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 moyen 

et la pente sous le seuil moyenne en fonction de la longueur du canal (ces paramètres ont été calculés 

partir de la Figure IV-21). 

 
Figure IV-22 : Comparaison de la variation relative (a) de 𝐼𝑂𝑛  sur 𝐼𝑂𝑓𝑓et (b) de la pente sous le seuil en fonction de 

la longueur du canal des transistors après silanisation à l’APTES et au GOPS. 

Comme énoncé auparavant, nous constatons sur la Figure IV-22(a) et (b) que le GOPS engendre en 

moyenne une augmentation plus importante du rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 et une diminution de la pente sous 

le seuil alors qu’elle reste plus ou moins constante pour l’APTES. Ces améliorations pourraient s’expliquer 

par une compensation des défauts de charge présents à l’interface entre l’alumine et les NFs. Toutefois, 

ces valeurs sont relativement dispersées et semblent aussi dépendre de la longueur du canal. Il se pourrait 

donc que ces silanes impactent aussi les jonctions entre NFs. Des mesures de bruit seront réalisées durant 

les travaux de thèse de Thibauld Cazimajou pour élucider ces différents phénomènes, notamment le rôle 

des silanes sur la densité de pièges. 
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IV.3.3. Biocapteurs GOPS à ADN 

IV.3.3.1. Transistors à nanonet passivé à l’alumine 

Une fois la silanisation au GOPS réalisée, nous avons procédé au greffage de l’ADN sonde puis à 

l’hybridation de l’ADN cible complémentaire sur des transistors à nanonet de densité de 23 ×

106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 passivé avec 6 𝑛𝑚 d’alumine (volume de suspension de NFs filtrée de 10 𝑚𝐿). Les 

caractéristiques de transfert sont illustrées sur la Figure IV-23 à chaque étape du procédé de bio-

fonctionnalisation pour des transistors de longueur de canal de 20 𝜇𝑚 ((a)et (b)), 30 𝜇𝑚 ((c) et (d)) et 

50 𝜇𝑚 ((e) et (f)).  

 Silanisation : 

Outre les variations du rapport On sur Off et de la pente sous le seuil relevées précédemment, nous 

constatons aussi une diminution de la tension de seuil après la silanisation comprise entre −1 𝑉 et −7 𝑉, 

suggérant l’apport des charges équivalentes positives par le GOPS. Ce  résultat est étonnant car nous avons 

observé un décalage inversé de la tension de seuil après la silanisation à l’APTES sur les transistors obtenus 

par une technologie descendante (Figure IV-12 de la page 168). Nous avons vu précédemment que, d’après 

la littérature (Chu et al., 2013), un décalage positif est attendu après silanisation avec l’APTES en raison du 

caractère électronégatif des oxygènes des siloxanes (Si-O-Si) qui sont situés juste au-dessus du canal. Bien 

que l’APTES et le GOPS soient constitués de chaines différentes, ces siloxanes sont présents dans les deux 

cas et un décalage positif de la tension de seuil devrait donc être attendu même après silanisation au 

GOPS. D’après la littérature (Paska and Haick, 2009), une telle différence pourrait trouver son origine dans 

le taux de réticulation des molécules de silane entre elles. Pour rappel, la silanisation est un procédé qui 

se déroule en deux étapes : tout d’abord les silanes se lient à la surface du substrat puis vont se lier avec 

les autres silanes voisins formant, dans le cas idéal, une monocouche homogène et auto-assemblée.  

Lors de la silanisation avec le composé hexyltrichlorosilane, Paska et Haick ont observé une augmentation 

de la tension de seuil lorsque le taux de réticulation entre les molécules de silanes augmente (Paska and 

Haick, 2009). D’après les auteurs, cette augmentation de charges négatives à la surface du canal 

(augmentation de la tension de seuil) résulte d’une amélioration des interactions intermoléculaires au fur 

et à mesure que le taux de réticulation augmente. A l’inverse, lorsqu’il y a une faible voire aucune 

réticulation, ils ont observé un décalage négatif de la tension de seuil qui provient de charges positives ou 

d’une diminution des charges négatives lors de la fixation des silanes à la surface du canal. L’absence de 

réticulation ne permet pas la formation des interactions intermoléculaires évoquées précédemment. 

Pour notre étude, le décalage positif de tension de seuil après la silanisation à l’APTES sur les transistors 

obtenus par une technologie descendante est ainsi synonyme d’un important taux de réticulation entre 

les molécules de silane et permet ainsi de favoriser les interactions intermoléculaires. Toutefois, le 

décalage négatif qui survient lors la silanisation avec le GOPS sur les nanonets passivés pourrait être dû à 

un faible taux de réticulation entre les molécules. En effet, ce procédé encore récent au LMGP n’a pas été 

totalement optimisé. 
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 Greffage de l’ADN sonde et hybridation avec l’ADN cible complémentaire : 

Lors du greffage de l’ADN sonde (étape (2)), deux tendances semblent se distinguer :  

- Une partie des transistors présentent une dégradation importante des caractéristiques 

électriques qui se manifestent par une très faible voire absence de modulation du courant (Figure IV-23(b), 

(d) et (f)). Ensuite, une fois l’hybridation avec l’ADN cible complémentaire réalisée (étape (3)), les 

caractéristiques électriques de ces dispositifs sont similaires à celles mesurées après greffage.  

- Une autre partie des transistors modulent toujours le courant mais présentent tout de même 

une dégradation de leurs caractéristiques électriques, notamment une diminution du courant On, une 

augmentation du courant Off et de la pente sous le seuil (Figure IV-23(a), (c) et (e)). Il est intéressant de 

noter, qu’après greffage de l’ADN sonde (étape (2)), les caractéristiques électriques sont clairement 

décalées vers des tensions positives. Avec une augmentation de la tension de seuil de l’ordre de 10 𝑉, ce 

décalage positif est en accord avec l’ajout de charges négatives apportées par l’ADN sonde. Après 

hybridation avec l’ADN cible complémentaire (étape (3)), les caractéristiques électriques sont légèrement 

décalées vers des tensions de grille négatives, ce qui est à l’encontre des résultats attendus. De plus, nous 

remarquons aussi des augmentations et diminutions du courant à l’état On après hybridation. 

Nous pouvons conclure sur cette étude que le GOPS apporterait des charges équivalentes positives ou une 

réduction de charges négatives. Cependant, d’après la littérature (Paska and Haick, 2009), ce résultat 

suggère un faible taux de réticulation entre les molécules de silane et nous montre que cette étape du 

protocole GOPS nécessite encore d’être optimisée. De plus, bien que nous ayons observé, comme attendu, 

un décalage positif après le greffage de l’ADN sonde, nous avons remarqué aussi une forte dégradation 

des performances électriques des transistors. A ce jour, il est difficile d’expliquer de telles dégradations. 

Toutefois, le faible taux de réticulation de la première couche de silane pourrait donner quelques éléments 

de réponse. En effet, l’absence d’une couche homogène de silane pourrait rendre difficile les interactions 

électrostatiques ultérieurs entre les brins d’ADN sondes puis cibles. Ainsi, comme l’a observé (Chu et al., 

2013), le désordre structural entre les brins d’ADN peut être à l’origine d’une modification des 

caractéristiques électriques. A fortiori, ce désordre diminuerait la sensibilité des biocapteurs ce qui 

pourrait expliquer aussi le faible décalage de la tension de seuil après l’hybridation de l’ADN cible.  

Afin d’étudier l’influence de la couche de passivation sur la détection de l’ADN, un travail similaire, réalisé 

sur des nanonets non-passivés, est présentée dans la partie suivante. 



Chapitre IV : Réalisation de biocapteurs et étude de la détection de l’ADN par effet de champ avec des 
nanonets de silicium 

 

182 
 

 
Figure IV-23 : Intégration des transistors à nanonets passivés avec l’alumine sous forme de biocapteurs GOPS à 

ADN. Caractéristiques de transfert après chaque étape du procédé de bio-fonctionnalisation pour des transistors 
de longueur de canal de 20 𝜇𝑚 ((a)et (b)), 30 𝜇𝑚 ((c) et (d)) et 50 𝜇𝑚 ((e) et (f)). (a), (c) et (e) font référence à 

des transistors qui modulent après greffage tandis que (b), (d) et (f) correspondent à des transistors qui modulent 
faiblement le courant après greffage de l’ADN sonde. Les étapes de bio-fonctionnalisation sont indexées comme 

suit : avant fonctionnalisation (0), après silanisation au GOPS (1), greffage de l’ADN sonde (2) et après 
hybridation avec l’ADN cible complémentaire (3).  
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IV.3.3.2. Transistors à nanonet non-passivé 

Dans cette dernière partie, nous avons intégré les transistors à nanonet non-passivé (NFs recouverts de 

leur oxyde natif) sous forme de biocapteurs en vue d’étudier, d’une part, la sensibilité de ces dispositifs 

vis-à-vis des différentes molécules ajoutées lors du procédé de bio-fonctionnalisation15 et, d’autre part, de 

comparer les résultats avec les précédents dispositifs. Toutefois, nous avons vu dans le précédent chapitre 

que ces transistors présentent des performances nettement plus faibles que les transistors à nanonet 

passivé. Par conséquent, afin de maximiser le courant à l’état On des dispositifs, nous avons utilisé des 

transistors constitués de nanonets denses d’environ 65 × 106 𝑁𝐹𝑠. 𝑐𝑚−2 (volume de suspension de NFs 

filtrée de 28 𝑚𝐿) et d’une longueur courte de canal de 15 𝜇𝑚. Les caractéristiques de transfert sont 

représentées sur la Figure IV-24(a) et (b) pour deux NN-FETs à chaque étape du procédé d’intégration. 

 
Figure IV-24 : Intégration des transistors à nanonets non-passivés sous forme de biocapteurs à ADN. (a) et (b) 

correspondent à des caractéristiques de transfert après chaque étape du procédé de bio-fonctionnalisation pour 
deux NN-FETs de longueur de canal de 15 𝜇𝑚. Les étapes de bio-fonctionnalisation sont indexées comme suit : 
avant fonctionnalisation (0), après silanisation au GOPS (1), greffage de l’ADN sonde (2) et après hybridation 
avec l’ADN cible complémentaire (3). La tension de drain appliquée est de −4𝑉. (c) Evolution de la variation 

relative de courant à l’état On entre l’étape d’hybridation et de greffage par rapport au courant après greffage.  

                                                           
15 T. T. T. Nguyen, M. Legallais, F. Morisot, T. Cazimajou, M. Mouis, B. Salem, V. Stambouli and C. Ternon, ”On the 
development of label-free DNA sensor using silicon nanonet field-effect transistors,” Proceedings, vol. 1, no. 4, pp.312, 
2017. <doi: 10.3390/proceedings1040312> 
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Pour ces deux transistors à nanonets non-passivés (Figure IV-24(a) et (b)), nous pouvons constater des 

variations similaires à celles décrites précédemment pour les transistors à nanonets passivés : 

 Nous remarquons, d’une part, une amélioration du rapport 𝐼𝑂𝑛/𝐼𝑂𝑓𝑓 et de la pente sous le seuil 

après silanisation au GOPS (1) ce qui est en accord avec une diminution de la densité de pièges à 

l’interface entre l’oxyde natif et les NFs. D’autre part, bien qu’il soit difficile d’extraire précisément 

une tension de seuil, nous constatons aussi un décalage net des caractéristiques vers des tensions 

négatives après silanisation. Ce résultat confirme de nouveau les précédentes observations à 

savoir un faible taux de réticulation entre les molécules de silane.  

 Après greffage de l’ADN sonde (2), les caractéristiques sont une nouvelle fois décalées de plusieurs 

volts vers des tensions positives, suggérant l’apport de charges négatives par l’ADN.  

Comme l’ajout d’ADN cible complémentaire ne permet pas de distinguer une tendance claire sur le sens 

de décalage des courbes, nous nous sommes focalisés sur l’évolution du courant à l’état On de plusieurs 

transistors (Figure IV-24(c)). L’ensemble des dix dispositifs mesurés voit leur courant à l’état On diminuer 

entre 9 % et 92 % ce qui confirme que les biocapteurs à effet de champ à base de nanonets sont 

effectivement sensibles aux charges portées par l’ADN.   
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IV.4. Conclusions du chapitre 

A partir des résultats de fluorescence observés dans ce chapitre, nous avons été capables d’intégrer avec 

succès les transistors à nanonets et à nanostructures obtenus par une technologie descendante sous 

forme de biocapteurs à ADN. De plus, nous avons montré que ces deux types de dispositifs apparaissent 

comme des matériaux sensibles à leur environnement électrique extérieur car ils voient leurs 

caractéristiques électriques considérablement modifiées durant le procédé de bio-fonctionnalisation et 

notamment après hybridation de l’ADN cible complémentaire. Nous avons ainsi montré, pour la première 

fois, que les NN-FETs de Si (fonctionnalisés avec le protocole APTES) peuvent effectivement être utilisés 

comme biocapteurs à effet de champ pour la détection de l’hybridation de l’ADN. Nous avons montré 

également que l’hybridation de l’ADN peut être détectée électriquement avec des transistors à 

nanostructures obtenus par une technologie descendante. 

D’une part, nous avons observé, pour les transistors à nanostructures obtenues par une technologie 

descendante, qu’un couplage purement électrostatique a lieu entre le canal et les molécules immobilisées 

à sa surface. Le décalage des tensions de seuil qui survient lors de l’ajout des différentes molécules du 

procédé de bio-fonctionnalisation donne une information non seulement sur la charge équivalente portée 

par les molécules mais aussi sur leur quantité. Nous avons observé, lors de l’hybridation de l’ADN cible 

complémentaire, une augmentation de la tension ce qui est en accord avec la présence de charge négative 

portée par chaque nucléotide. D’après nos estimations, la densité d’ADN hybridés serait de l’ordre de 

1010 𝑐𝑚−2. 

D’autre part, lors de l’intégration des transistors à nanonet passivé sous forme de biocapteurs, ces 

dispositifs affichent une augmentation du courant après hybridation avec une excellente reproductibilité 

(100 %) pour des longueurs de canal comprises entre 5 et 1000 𝜇𝑚, avec un optimum de sensibilité qui 

se distingue entre 5 et 50 𝜇𝑚. Ainsi, même en présence de nombreuses jonctions NFs-NFs, les NN-FETs 

présentent une sensibilité comparable aux MPC-FETs tout en offrant une meilleure reproductibilité. 

Toutefois, ce travail a révélé que l’utilisation du protocole APTES n’est pas indiquée pour l’immobilisation 

de l’ADN sonde sur les nanonets car la réduction des imines, nécessaire pour stabiliser les liaisons 

chimiques, peut provoquer le décollement des contacts électriques. Pour éviter cette étape critique, nous 

avons remplacé l’APTES par un autre organosilane, le GOPS, qui repose en plus sur un protocole plus court 

et moins toxique. Une étude détaillée sur la silanisation des NN-FETs a révélé que ces deux organosilanes 

peuvent améliorer les propriétés électriques des transistors, probablement grâce à une compensation des 

défauts de charges présents à l’interface entre l’oxyde et les NFs. Malgré la réduction importante de la 

quantité de pièges en présence d’alumine, ces résultats suggèrent que leur quantité peut encore être 

réduite afin d’améliorer de nouveau les propriétés électriques. Enfin, nous avons constaté que le protocole 

GOPS nécessite d’être encore optimisé afin d’améliorer le taux de réticulation du silane.  

Au regard de ces résultats prometteurs, nous sommes convaincus du fort potentiel des transistors à 

nanonet pour des applications biocapteurs, notamment grâce à un procédé de fabrication des transistors 

et des biocapteurs extrêmement versatile.  
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  Conclusion générale 

Depuis une quinzaine d’années, les nanofils de silicium ont reçu un véritable engouement car ils 

présentent toutes les caractéristiques requises pour des biocapteurs ultrasensibles et portables tout en 

offrant une détection de l’information en temps réel et sans marquage. Toutefois, leur intégration à 

l’échelle industrielle reste à ce jour un défi puisqu’ils souffrent notamment d’un manque conséquent de 

reproductibilité. Pour remédier à cet inconvénient majeur, nous nous sommes intéressés durant ce travail 

de thèse aux nanonets de silicium qui sont constitués d’un réseau aléatoire de nanofils de silicium. La 

manipulation d’une grande quantité de NFs permet ainsi de faciliter considérablement leur intégration au 

sein de dispositifs fonctionnels. De plus, les nanonets bénéficient non seulement des propriétés 

intrinsèques de chaque nanofil mais offrent aussi de nouvelles propriétés remarquables propres au 

nanonet à savoir une tolérance à la faute élevée, une meilleure reproductibilité et flexibilité que les 

nanofils seuls.  

Dans un premier temps, l’objectif de ce travail de thèse était de développer un procédé d’intégration des 

nanonets de silicium sous forme de transistors à effet de champ à partir de techniques standard de la 

microélectronique. Pour cela, nous nous sommes limités à une température maximale de 400°𝐶 en vue 

d’une intégration sur le back-end d’un circuit de lecture dans le cadre du projet Européen Nanonets2Sense. 

Dans un second temps, les propriétés électriques de ces dispositifs constitués d’un réseau de 

nanostructures percolant ont été étudiées expérimentalement ainsi que par des simulations Monte-Carlo. 

Enfin, ces transistors ont été intégrés sous forme de biocapteurs dans le but de détecter électriquement 

l’hybridation de l’ADN. 

Tout d’abord, nous avons développé un procédé robuste d’intégration des nanonets de silicium sous forme 

de transistors à effet de champ à partir de techniques standard de la microélectronique tout en respectant 

les spécifications au niveau du budget thermique. Grâce à l’importante quantité de NFs ainsi que leur 

répartition aléatoire et homogène sur l’ensemble du substrat, la fabrication de ces dispositifs est 

entièrement compatible avec une intégration de masse et à grande échelle, contrairement aux transistors 

à nanofil unique qui requière, le plus souvent, des étapes technologiques complexes, longues et coûteuses. 

Lors du développement de ce procédé, nous avons étudié en détails la siliciuration des nanofils qui est une 

étape essentielle pour produire des contacts électriques fiables et reproductibles. Ces travaux ont permis 

de développer les premiers transistors à effet de champ à base de nanonet de Si. Ces derniers présentent 

des caractéristiques typiques de transistors MOSFETs, gage d’un bon contact électrique entre les NFs et 
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les contacts ainsi qu’entre NFs-NFs. Contrairement aux idées reçues, nous avons mis en lumière que, grâce 

au frittage des jonctions entre NFs, les NN-FETs fonctionnement même si de nombreuses jonctions NF-NF 

sont impliqués dans la conduction et sont stables sous air. 

Par ailleurs, nous avons mis en évidence que la passivation des nanonets avec l’alumine améliore 

considérablement les propriétés électriques des transistors en raison d’une diminution de la densité de 

pièges à l’interface entre les NFs et l’oxyde. Ces dispositifs de plusieurs dizaines voire centaines de 

micromètre de long opèrent comme des types P et affichent un rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 de l’ordre de 105, 

une pente sous le seuil jusqu’à 0,55 𝑉. 𝑑𝑒𝑐−1 et une tension de seuil d’environ 10 𝑉 tout en offrant une 

excellente reproductibilité. En réalisant une comparaison détaillée avec la littérature, nous avons montré 

que ces performances sont capables de concurrencer celles des transistors à NF unique de Si, à nanonet 

de CNTs ou encore organiques ce qui témoigne de la qualité des transistors fabriqués. De plus, une étude 

détaillée des propriétés électriques en fonction de la densité des NFs et de la longueur du canal a révélé 

que ces transistors à nanonet obéissent effectivement à la théorie de la percolation. Cette particularité, 

propre au nanonet, confère une grande flexibilité dans le choix des paramètres visés (par exemple la 

quantité de courant) puisqu’ils peuvent être ajustés simplement en jouant sur la densité de NFs et la 

longueur du canal. Par ailleurs, nous avons observé que les jonctions entre NFs jouent aussi un rôle 

primordial dans le fonctionnement des transistors en limitant la conduction dans les nanonets. Ce 

phénomène se traduit étonnamment par une amélioration considérable des performances électriques des 

transistors à nanonets par rapport aux dispositifs constitués de NFs en parallèle. Les NN-FETs présentent 

ainsi un meilleur rapport 𝐼𝑂𝑛 sur 𝐼𝑂𝑓𝑓 et une plus faible pente sous le seuil que les MPC-FETs.  

Outre toutes ces études expérimentales, nous avons développé un outil de calcul de type Monte Carlo 

capable de simuler la percolation dans des systèmes composés de nanostructures unidimensionnelles en 

tenant compte de la morphologie des nanonets et de la géométrie des dispositifs. Nous avons montré que 

l’outil développé, basé sur un modèle de résistor, est en bon accord avec la théorie de la percolation et 

pourra servir de bases solides pour des simulations plus poussées du comportement électrique de 

transistors. De plus, nous avons mis en évidence l’apparition d’un régime pré-percolant lorsqu’un système 

de taille finie est considéré. Nous avons montré que ce régime se caractérise par un exposant de 

conductance supérieur à la valeur maximale attendue proche du seuil de percolation. Enfin, nous avons 

proposé une redéfinition du seuil de percolation pour que celui-ci coïncide entre la valeur théorique 

(calculée directement à partir de la longueur des nanostructures) et la valeur obtenue par ajustement de 

la conductance électrique du réseau (grandeur souvent extraite expérimentalement). 

Enfin, les transistors à nanonet fabriqués durant ce travail de thèse ont été intégrés avec succès sous forme 

de biocapteurs à ADN avec l’aide de deux organosilanes (APTES et GOPS). Ces travaux ont révélé que ces 

transistors sont effectivement sensibles à leur environnement électrique extérieur en raison de la 

modification considérable des caractéristiques de transfert au cours du procédé de bio-fonctionnalisation. 

Après la mise en contact avec l’ADN cible complémentaire à une concentration de 2 𝜇𝑀, ces biocapteurs 

à nanonet passivé avec l’alumine voient leur courant augmenté pour tous les dispositifs dont la longueur 

de canal s’étend entre 5 et 1000 𝜇𝑚. Par ailleurs, cette étude a montré que ces transistors à nanonet 

offrent une meilleure reproductibilité que les MPC-FETs tout en présentant une sensibilité comparable. 

Bien que le couplage entre l’ADN et le canal ne soit pas purement électrostatique, ces variations de courant 
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pour les NN-FETs sont en très bon accord avec les observations obtenues pour des transistors à NF réalisés 

par une technologie descendante.  

En somme, les objectifs de l’intégration des nanonets de silicium sous forme de transistors à effet de 

champ puis sous forme de biocapteurs à ADN ont été atteints. Au regard des avantages incontestés de 

notre procédé d’intégration et des propriétés remarquables des transistors fabriqués (excellentes 

performances électriques, propriétés électriques ajustables, reproductibilité), nous sommes persuadés du 

fort potentiel des NN-FETs de silicium pour des applications biocapteurs. Les premiers résultats de 

détection de l’hybridation de l’ADN sont particulièrement encourageants et prometteurs pour des 

recherches ultérieures dans le cadre du projet Européen Nanonets2Sense. De plus, grâce aux propriétés 

additionnelles des nanonets (flexibilité mécanique, transparence optique, tolérance à la faute), ce travail 

ouvre la voie pour d’autres applications dans le domaine de l’électronique flexible. 

Suite à ce travail de thèse, plusieurs études nécessitent d’être encore menées. Dans un premier temps, 

nous sommes convaincus que les performances excellentes qui ont été obtenues pour les transistors à 

nanonet passivé avec de l’alumine peuvent encore être améliorées via des recuits sous hydrogène et une 

modification de la structure des transistors (changement de l’épaisseur et du type de diélectrique de grille, 

de la largeur du canal…). Une fois ce travail réalisé, une étude plus poussée du comportement et 

fonctionnement des biocapteurs devrait être menée en vue de déterminer le seuil de détection et la 

sélectivité des dispositifs. Puis, l’intégration des biocapteurs à plus grande échelle (substrat de 100 𝑚𝑚) 

devra être démontrée. A terme, l’aboutissement de toutes ces études inscrites dans le cadre du projet 

Européen Nanonets2Sense sera la réalisation d’un prototype de biocapteur portable et connecté à un 

smartphone. Toutes ces perspectives seront abordées durant les travaux de post-doctorat de Thi Thu Thuy 

Nguyen qui ont débuté en Janvier 2017 et de thèse de Thibauld Cazimajou qui ont démarré en Septembre 

2016 et seront menées en collaboration avec l’ensemble des partenaires du projet Européen. 
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A.1. Techniques de la microélectronique 

A.1.1. Techniques de gravure 

A.1.1.1. Gravure de l’or 

La gravure du catalyseur d’or des NFs est réalisée à l’aide d’une solution à base d’iodure de potassium (KI-

I2).  

A.1.1.2. Gravure du dioxyde de silicium 

L’oxyde natif des NFs est retiré par une gravure humide à l’acide fluorhydrique (HF) tamponné. Ce 

mélange, communément appelé BOE (« Buffered Oxide Etch »), est composé, dans notre cas, de 6 volumes 

de fluorure d’ammonium à 40% (NH4F) avec 1 volume d’acide fluorhydrique à 49%. Cette solution à pH 

tamponné évite la dégradation des résines photosensibles telles que l’AZ5214E, contrairement au HF 

vapeur à 49 %. Ainsi, un retrait de l’oxyde natif des NFs précédant le dépôt des contacts source/drain peut 

alors être réalisé dans les ouvertures de la résine.  

A.1.1.3. Gravure par plasma 

Par définition, un plasma est un mélange gazeux électriquement neutre composé d’ions, d’électrons et 

d’espèces neutres. Les plasmas sont couramment utilisés dans l’industrie de la microélectronique pour 

graver de nombreux matériaux tels que les résines photosensibles, le silicium, les métaux… Ce type de 

gravure est connu sous le nom de gravure sèche. Deux types d’appareil ont été utilisés au cours de cette 

thèse qui diffèrent selon la méthode utilisée pour créer le plasma. 

A.1.1.3.1. Plasma à couplage capacitif  

Le plasma à couplage capacitif est connu sous le nom de RIE qui est l’acronyme pour « Reactive Ion 

Etching ». Dans ce type de réacteur, deux électrodes planes sont superposées l’une au-dessus de l’autre 

et l’échantillon est placé sur l’électrode inférieure. L’application d’un champ électrique alternatif (RF) 

permet aux électrons de gagner suffisamment d’énergie pour ioniser les atomes dans la chambre. Les 

atomes ionisés libèrent des électrons qui à leur tour peuvent ioniser d’autres atomes et former ainsi un 

plasma dans la chambre. Ce type de plasma offre une gravure directionnelle de l’échantillon qui implique 

des mécanismes physiques et chimiques. La gravure physique provient de l’accélération vers le bas des 

espèces chargées tandis que la gravure chimique est due à des mécanismes réactionnels entre les ions et 

les espèces constituants l’échantillon. 

Dans le cadre de ce travail, un bâti Corial 200 IL situé à l’IMEP-LaHC a été utilisé pour graver les NFs en 

silicium grâce à un plasma RIE d’hexafluorure de soufre (20 𝑠𝑐𝑐𝑚) à une pression de 50 𝑚𝑇𝑜𝑟𝑟 et une 

puissance RF de 70 𝑊.  

A.1.1.3.2. Plasma à couplage inductif 

Le plasma à couplage inductif est communément appelé ICP (acronyme de « Inductively Coupled 

Plasma »). Cette fois-ci, le plasma est généré par le biais d’un champ magnétique RF qui est induit par la 

circulation d’un courant alternatif dans une antenne externe. L’échantillon est placé sous l’antenne dans 

une chambre séparée. L’échantillon peut aussi être polarisé par une tension RF pour jouer sur l’énergie 

des ions générés. Ce type de plasma permet d’obtenir des fortes densités de plasma à basse pression. 
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Pour ce travail, nous avons utilisé un bâti STS Multiplex ICP (situé à la PTA) pour réaliser un nettoyage des 

ouvertures après le développement de la résine AZ5214E à l’aide d’un plasma oxygène (Figure A-1). Pour 

cela, nous avons utilisé les conditions suivantes : puissance ICP de 100 𝑊 (13,56 𝑀𝐻𝑧), aucune tension 

de polarisation, pression de la chambre 40 𝑚𝑇𝑜𝑟𝑟, flux d’oxygène de 5 𝑠𝑐𝑐𝑚 et un flux d’argon de 

15 𝑠𝑐𝑐𝑚. 

 
Figure A-1 : Représentation schématique d’un réacteur STS Multiplex ICP. Adapté de (University, n.d.). 

A.1.2. Photolithographie 

La photolithographie permet de transférer une image provenant d’un masque sur une résine 

photosensible.  Pour cela, la résine photosensible est déposée dans un premier temps sur l’échantillon 

puis ce dernier est insolé à travers le masque par une source lumineuse. Dans le cadre de ce travail nous 

avons utilisé deux appareils de lithographie situés à l’IMEP-LaHC pour lesquels la source lumineuse est 

constituée d’une lampe à mercure. Alors que les longueurs d’onde émises se situent dans l’UV-Visible (365 

et 405 𝑛𝑚), la puissance fournie dépend de l’appareil utilisé : 

 Photolithographie SÜSS Microtec MA6 : 18,7 𝑚𝑊. 𝑐𝑚−2 à 405 𝑛𝑚 et 7,6 𝑚𝑊. 𝑐𝑚−2 à 365 𝑛𝑚. 

Cet appareil est utilisé pour la résine S1805. 

 Photolithographie SÜSS Microtec MJB3 : 5,2 𝑚𝑊. 𝑐𝑚−2 à 405 𝑛𝑚 et 2,1 𝑚𝑊. 𝑐𝑚−2 à 365 𝑛𝑚. 

Celui-ci est employé pour la résine AZ5214E. 

A.1.3. Techniques de dépôt 

A.1.3.1. Evaporation par faisceau d’électrons 

Le dépôt des contacts métalliques source/drain a été réalisé par évaporation à faisceau d’électrons dans 

un équipement Plassys MEB 550S situé à la PTA. Pour cela, la pression de l’enceinte est dans un premier 

temps abaissée jusqu’à un vide secondaire de l’ordre de 10−6 𝑚𝑏𝑎𝑟. Ensuite, le métal choisi (le nickel puis 

l’or dans notre cas) est bombardé par un faisceau d’électrons jusqu’à son évaporation. L’échantillon, placé 

au-dessus du métal, est mis en rotation pendant toute la durée du dépôt. Les vitesses de dépôt sont 

régulées par l’intermédiaire d’une balance à quartz dont le principe de fonctionnement est identique à 

celui décrit dans le chapitre I pour les capteurs à ADN. Ce capteur mesure les variations de fréquence de 

vibration du quartz qui sont dues à des variations de sa masse lors du dépôt du métal. Cela permet de 

contrôler précisément la vitesse de dépôt jusqu’à 0,25 𝑛𝑚. 𝑠−1. Ainsi, cette méthode permet de déposer 
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des films métalliques ultra-minces (quelques nanomètres d’épaisseur) avec une très bonne homogénéité 

et une faible rugosité. Par ailleurs, cet outil est équipé d’un plasma argon qui permet de nettoyer, par 

gravure physique, la surface des échantillons avant le dépôt et favoriser l’adhésion des contacts 

électriques. De plus, ce plasma peut graver le dioxyde de silicium (obtenu par une croissance thermique) 

à une vitesse de l’ordre de 0,4 − 0,5 𝑛𝑚. 𝑠−1 à une tension de 250 𝑉. Dans notre cas, une telle gravure 

améliore l’adhésion des contacts et peut aussi retirer l’oxyde natif qui se serait reformé sur les NFs durant 

le laps de temps entre le BOE et le dépôt de métal. 

Pour le dépôt des contacts source/drain, nous avons réalisé dans un premier temps un plasma argon 

pendant 48 𝑠. Ensuite, 100 𝑛𝑚 de nickel suivi de 50 𝑛𝑚 d’or ont été déposés à une vitesse de 0,5 𝑛𝑚. 𝑠−1. 

A.1.3.2. Dépôt par couche atomique 

Le dépôt par couche mince atomique noté ALD (acronyme de « Atomic Layer Deposition ») est basé sur 

l’injection séquentielle des précurseurs ce qui permet la croissance du matériau monocouche par 

monocouche. Grâce à un mécanisme autolimitant, des films ultra-minces (quelques nanomètres 

d’épaisseur) peuvent être produits de façon reproductible et contrôlée.  

L’ALD repose sur des réactions de type gaz-solide qui impliquent une chimisorption des précurseurs à la 

surface de l’échantillon après chaque injection. Les réactifs adsorbés à la surface forment alors des liaisons 

chimiques et conduit la plupart du temps à la dissociation de la molécule gazeuse. Pour réaliser cette 

croissance séquentielle, ces réactions sont répétées de façon cyclique dont chaque cycle comprend quatre 

étapes successives : 

1. Un pulse du réactif A qui réagit avec la surface par chimisorption. 

2. Une purge qui évacue les réactifs A n’ayant pas réagi ainsi que les produits réactionnels. 

3. Un pulse du réactif B qui réagit avec la surface par chimisorption. 

4. Une purge qui évacue les réactif B n’ayant pas réagi ainsi que les produits réactionnels. 

Dans le cadre de ce travail, nous avons utilisé l’ALD pour la passivation des NFs avec de l’alumine (Al2O3). 

Pour cela, les réactifs A et B sont constitués de triméthylaluminium (TMA) et d’eau, respectivement. Les 

mécanismes réactionnels sont décrits ci-dessous :  

Le dépôt est réalisé dans un réacteur de modèle Fiji F200 de la marque Cambridge Nanotech Inc à 250°𝐶 

et à une pression de 200 𝑚𝑇𝑜𝑟𝑟. Dans ces conditions, 10 cycles correspondent à 1 𝑛𝑚. 

 
Figure A-2 : Schéma réactionnel d’un cycle de dépôt d’alumine. Adapté de (Gros-Jean and Mantoux, 2016). 
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A.1.4. Technique de recuit rapide 

Le recuit rapide connu sous l’acronyme RTA (« Rapid Thermal Annealing ») est réalisé dans un équipement 

Jipelec de la compagnie JetFirst. Ce four est composé de 18 lampes halogènes qui permettent d’atteindre 

des rampes de montée en température jusqu’à 100°𝐶. 𝑠−1. Dans le cadre de ce travail, l’enceinte est dans 

un premier temps pompée jusqu’à une pression de l’ordre de 1 𝑚𝑏𝑎𝑟 puis un flux d’azote est 

continuellement injecté dans le four. Lorsque la pression est stabilisée à 1 𝑏𝑎𝑟, le recuit est réalisé. La 

régulation est faîte par le biais d’un thermocouple situé sous le porte-échantillon. Ce type de four a été 

utilisé pour le frittage des jonctions entre NFs et pour la siliciuration des contacts source/drain. 

A.2. Techniques de séparation par centrifugation  

La centrifugation est une technique couramment utilisée pour séparer des particules en suspension par 

sédimentation. Lors de la rotation, la force centrifuge entraine la sédimentation progressive des particules. 

Cette sédimentation dépend de la taille, de la densité et de la géométrie des particules considérées. Ainsi, 

en raison des différentes vitesses de sédimentation mises en jeu lors de la rotation, il se forme un gradient 

de particules au sein de la suspension colloïdale. Ce gradient peut être ajusté en calculant la durée 𝑇 

nécessaire pour faire sédimenter une population donnée de particules. Pour cela, il est nécessaire de 

réaliser le bilan des forces agissant sur une particule16 dans une solution qui est soumis à une accélération 

𝜔2𝑅 lors de la centrifugation (Veynachter and Pottier, 2007) : 

Force de frottement : 𝐹𝐹 = 6𝜋𝑟𝜂𝑣 Equation A-1 

Poussée d’Archimède : 𝐹𝐴 =
4

3
𝜋𝑟3𝜌𝑠𝜔2𝑅 Equation A-2 

Force centrifuge : 𝐹𝐶 =
4

3
𝜋𝑟3𝜌𝑝𝜔2𝑅 Equation A-3 

𝜔 représente la vitesse angulaire de la centrifugeuse, 𝑟 et 𝑣 sont le rayon et la vitesse des particules en 

suspension respectivement. 𝜂 correspond à la viscosité de la solution, 𝜌𝑝 and 𝜌𝑠 représentent 

respectivement la masse volumique des particules en suspension et de la solution. Enfin, 𝑅 est le rayon de 

la centrifugeuse et 𝑙 la hauteur du tube. 

D’après le principe d’inertie, on obtient 𝐹𝐶 = 𝐹𝐴 + 𝐹𝐹 ce qui nous permet d’en déduire l’expression ci-

dessous : 

4

3
𝜋𝑟3(𝜌𝑝 − 𝜌𝑠)𝜔2𝑅 = 6𝜋𝑟𝜂𝑣 Equation A-4 

Lorsque la suspension colloïdale se trouve dans un tube d’une longueur 𝑙, la durée 𝑇 de sédimentation 

devient alors : 

𝑇 =
9𝑙𝜂

2𝑟2(𝜌𝑝 − 𝜌𝑠)𝜔2𝑅
 Equation A-5 

Dans la littérature, il est commun d’utiliser la force relative de centrifugation notée 𝑅𝐶𝐹 en remplacement 

à l’accélération centrifuge (𝜔2𝑅).  𝑅𝐶𝐹 correspond alors au rapport entre l’accélération 𝜔2𝑅 et la 

constante de gravitation 𝑔 (9,81 𝑚. 𝑠−2). Par ailleurs, la vitesse angulaire est souvent remplacée par le 

nombre de tours par minute (𝑅𝑃𝑀) effectué par la centrifugeuse par la relation suivante 𝜔 =
𝜋

30
𝑅𝑃𝑀. 

                                                           
16 Pour ce calcul, la particule est considérée comme sphérique et la force liée à la gravitation est négligée en raison 
de la force centrifuge. 
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Pour une centrifugeuse de rayon 𝑅 (en millimètre), la force relative de centrifugation et le nombre de tours 

par minute sont reliés par la relation ci-dessous : 

𝑅𝐶𝐹 = 1,118 × 𝑅 × (
𝑅𝑃𝑀

1000
)

2

 Equation A-6 

Dans le cadre de ce travail, nous avons utilisé une centrifugeuse 5804R de marque Eppendorf avec des 

tubes de type Falcon® (𝑙 = 0,085 𝑚, 𝑅 = 0,16 𝑚) pour réaliser la séparation des NFs et des agrégats en 

milieu aqueux. Pour cet appareil, la centrifugation est réalisée à 90° par rapport à l’axe de rotation ce qui 

favorise l’accumulation des particules au fond du tube de forme conique. Pour la séparation des NFs et 

des agrégats de synthèse, les paramètres de centrifugation ont été fixés à 2000 𝑟𝑝𝑚 (soit une force 

relative de centrifugation de 720 𝑔) pendant 20 𝑚𝑖𝑛. 

A.3. Techniques de caractérisations 

A.3.1. Microscopie électronique à balayage 

La microscopie électronique à balayage (MEB) est une technique largement utilisée pour caractériser la 

topographie de surface. Elle est basée principalement sur l’analyse des électrons secondaires générés lors 

de l’impact d’un faisceau d’électrons primaires sur la surface de l’échantillon. Cet équipement peut 

atteindre des résolutions de quelques nanomètres, suffisantes pour l’observation des NFs par exemple. 

D’autres interactions entre le faisceau d’électrons et la matière permettent d’obtenir des analyses 

complémentaires et apporter notamment des informations sur la composition chimique de l’échantillon. 

La plupart des interactions entre un faisceau d’électrons et un échantillon est représenté ci-dessous : 

 
Figure A-3 : Les principales émissions électroniques et électromagnétiques dues aux interactions entre un 

faisceau d’électrons et la surface d’un échantillon (Ruste, 2013).  

D’après la Figure A-3, les différentes interactions entre un faisceau d’électrons primaires et la matière 

peuvent conduire à des émissions électroniques (secondaires, rétrodiffusés et Auger), des photons X, 
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électromagnétiques ou encore à la transmission des électrons (si l’échantillon est suffisamment mince). 

Pour notre étude, nous nous sommes intéressés :  

 Aux électrons secondaires : Ces derniers proviennent généralement de l’arrachement des 

électrons des atomes (principalement les électrons de valence). En raison de leur faible énergie, 

ces électrons proviennent d’une zone proche de la surface de l’échantillon et sont très sensibles 

aux irrégularités de surface. Ils permettent alors d’obtenir des informations sur la topographie de 

l’échantillon. Toutes les observations morphologiques des nanonets ont été réalisées avec un MEB 

FEG Hitachi S4100 en mode électrons secondaires. La tension appliquée de faisceau d’électrons 

primaires est de 30 𝑘𝑉 pour une distance de travail de 8 𝑚𝑚.  

 Aux photons X : Ces photons X, très énergétiques, sont issus de la désexcitation des atomes après 

leur ionisation par le faisceau d’électrons primaires. Ils sont ainsi caractéristiques de chaque atome 

ionisé ce qui permet de réaliser une analyse de composition chimique de l’échantillon. L’analyse 

de ces photons X nous a permis dans ce travail d’observer et de quantifier les siliciures NixSiy 

formés au sein des NFs. Pour cela, nous avons utilisé un microscope électronique Zeiss Ultra 55 

équipé d’un détecteur annulaire Flat Quad 5060F utilisé pour l’analyse en dispersion d’énergie des 

photons X (EDX). Ce détecteur, composé de quatre diodes en silicium, est placé à une distance de 

seulement 2,5 𝑚𝑚 de l’échantillon ce qui permet de collecter un maximum de photons et 

d’augmenter la sensibilité.  

A.3.2. Microscopies de fluorescence 

La microscopie à fluorescence a été utilisé, en complément aux mesures électriques, pour analyser un 

fluorophore de type cyanine Cy3 volontairement greffé sur les brins d’ADN cibles. Cette mesure rapide 

permet alors de valider le protocole d’hybridation de l’ADN cible et indirectement celui de greffage de 

l’ADN sonde. Avec une longueur d’onde d’excitation et d’émission de 550 𝑛𝑚 et 570 𝑛𝑚 respectivement, 

ce marqueur a été analysé à l’aide deux types de microscope. 

A.3.2.1. Microcopie d’épifluorescence 

Le principe de fonctionnement d’un microscope à épifluorescence peut être schématisé comme sur la 

Figure A-4. Une source lumineuse est dirigée vers un premier filtre d’excitation qui sélectionne la longueur 

d’excitation du fluorophore. Le faisceau monochromatique est ensuite réfléchi vers l’échantillon par 

l’intermédiaire d’un miroir dichroïque situé à 45°. L’émission de fluorescence provenant des fluorophores 

est transmise à travers le miroir dichroïque tandis que le faisceau incident est bloqué du fait du décalage 

en longueur d’onde. Le faisceau secondaire de fluorescence, passe ensuite à travers un filtre d’émission 

pour sélectionner la longueur d’onde d’émission et bloquer les réflexions parasites de l’excitation. 
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Figure A-4 : Représentation schématique du principe de fonctionnement d’un microscope à épifluorescence. 

Dans le cadre de ce travail, nous avons utilisé un microscope d’épifluorescence Olympus BX41M doté 

d’une lampe à mercure de 100 𝑊 et d’une caméra SPOT-RT monochrome de Diagnostic Instruments. Le 

filtre d’excitation est réglé à une longueur d’onde de 550 𝑛𝑚 alors que celui d’émission est à 570 𝑛𝑚. 

L’acquisition des images est réalisée avec le logiciel Image-Pro Plus. Ce microscope permet de réaliser des 

images à faible grossissement (× 10). 

A.3.2.2. Microscopie confocale 

Un microscope confocal Zeiss LSM700 muni d’une diode laser a aussi été utilisé durant ce travail de thèse. 

Un grossissement jusqu’à × 63 peut être atteint grâce à un objectif à huile. La longueur d’onde du laser a 

été fixé à 555 𝑛𝑚 tandis que le filtre dichroïque MBS405 a permis de récupérer les images confocales de 

560 à 700 𝑛𝑚. Un exemple de montage de microscope confocal à balayage laser est illustré en Figure A-

5. Cet appareil permet de réaliser des images dans l’épaisseur de l’échantillon en plus d’une vision planaire 

classique. Pour cela, l’échantillon est balayé point par point suivant l’axe 𝑥 et 𝑦 par l’intermédiaire de deux 

miroirs en rotation. Une fois le balayage terminé, le plan focal se déplace suivant l’axe 𝑧 grâce à l’objectif 

puis le balayage dans le plan (𝑥𝑦) recommence. Une telle résolution selon l’axe 𝑧 est atteinte à l’aide d’un 

diaphragme placé devant le détecteur (appelé aussi « pinhole »). Ce dernier restreint le passage des rayons 

afin de ne récupérer que la lumière provenant du plan focal. Une succession d’images, « tranches », sont 

ainsi acquises selon l’axe 𝑧 ce qui permet de reconstruire une image tridimensionnelle de la surface de 

l’échantillon. Pour notre étude, la reconstitution 3D des nanostructures n’est pas possible car leur hauteur 

(seulement 20 𝑛𝑚) est inférieure à la résolution verticale de 500 𝑛𝑚. Toutefois, cet équipement offre une 

résolution dans le plan (𝑥𝑦) plus importante que le précédent microscope car le diaphragme élimine la 

contribution de la fluorescence qui est en dehors du plan focale. Avec cet appareil, nous avons été capables 

de visualiser la fluorescence provenant des nanorubans jusqu’à une largeur de seulement 500 𝑛𝑚. 
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Figure A-5 : Représentation schématique du principe de fonctionnement d’un microscope confocal à balayage 

laser (Espinosa and Tourneur, 2015). 

A.3.3. Spectroscopie d’absorption 

L’analyse par spectroscopie d’absorption consiste à mesurer le rapport entre l’intensité lumineuse du 

faisceau incident (𝐼0) et celle ayant traversé une solution (𝐼) à une longueur d’onde donnée. Dans 

l’hypothèse d’une solution faiblement concentrée, cette méthode permet de déterminer la concentration 

d’espèces dans la solution (𝐶) grâce à la célèbre loi de Beer Lambert : 

𝐴 = 𝑙𝑜𝑔 (
𝐼

𝐼0
) = 휀𝐶𝑙 Equation A-7 

𝐴 représente l’absorbance, 휀 le coefficient d’extinction et 𝑙 la longueur parcourue par la source lumineuse 

au sein de la solution. 

Dans le cadre de ce travail, nous avons utilisé un appareil de type Tecan Infinite M1000 pour contrôler la 

quantité de NFs de silicium en solution. Pour cela, après dispersion des NFs dans de l’EDI, 200 𝜇𝐿 de 

suspension colloïdale est versée dans un des 96 puits d’une microplaque transparente Greiner Bio-One. La 

suspension est ensuite analysée par le spectromètre sur une gamme de longueurs d’onde s’étalant de 230 

à 1000 𝑛𝑚 avec un pas de 2 𝑛𝑚. Parallèlement, le même volume d’eau déionisée est analysé puis 

soustrait à l’absorbance de la suspension colloïdale afin de récupérer le signal provenant uniquement des 

NFs. Un exemple de spectre d’absorbance provenant des NFs est illustré en Figure A-6. Une fois que 

l’absorbance à une longueur d’onde de 400 𝑛𝑚 est extraite, la suspension est diluée de telle sorte à 

obtenir une absorbance arbitraire de 0,06 comme l’illustre la Figure A-6. Puisque l’absorbance des NFs 

suit la loi de Beer Lambert (Serre, 2014), nous pouvons en déduire que toutes les suspensions qui 

présentent une absorbance de 0,06 à 400 𝑛𝑚 ont une concentration semblable en NFs. Cela permet alors 

de fabriquer des suspensions colloïdales avec une concentration de NFs de Si comparable et reproductible. 
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Figure A-6 : Spectre d’absorbance des NFs de Si avant puis après dilution de la suspension pour obtenir une 

absorbance de 0,06 à une longueur d’onde de 400 𝑛𝑚.  

A.3.4. Caractérisations électriques 

Toutes les mesures électriques ont été réalisées avec une station Karl Süss reliée par des câbles coaxiaux 

à un analyseur HP4155A (Figure A-7). Ces caractérisations ont été effectuées dans l’obscurité et à 

température ambiante. L’échantillon est tout d’abord maintenu par une aspiration. Ensuite, deux pointes 

en tungstène sont mises en contact, par l’intermédiaire de micromanipulateurs, sur la source et le drain 

des transistors. Le porte substrat est quant à lui utilisé comme grille du transistor. Avant de démarrer le 

balayage, les tensions (grille et drain) sont appliquées pendant une durée de 30 𝑠. Ensuite, le balayage est 

réalisé avec 101 points de mesures et un temps d’intégration long. Les mesures sont récupérées par 

l’intermédiaire d’une interface LabVIEW. 

 
Figure A-7 : Photographie de la station sous pointe 
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Résumé 
Un nanonet possède des propriétés remarquables qui proviennent non seulement des propriétés 

intrinsèques de chaque nanostructure mais aussi de leur assemblage en réseau ce qui les rend 
particulièrement attractifs pour de multiples applications, notamment dans les domaines de l’optique, 
l’électronique ou encore le biomédical. Dans ce travail de thèse, des nanonets constitués de nanofils de 
silicium ont été intégrés pour la première fois sous forme de transistors à effet de champ avec une grille 
en face arrière. La filière technologique développée est parfaitement compatible avec une production des 
dispositifs en masse, à bas coût et à grande échelle pour un budget thermique n’excédant pas 400°𝐶. Des 
avancées technologiques majeures ont été réalisées grâce à la maîtrise du frittage des jonctions entre 
nanofils, de la siliciuration des contacts et de la passivation des nanofils avec de l’alumine. Les transistors 
à nanonets fabriqués présentent des caractéristiques électriques excellentes, stables sous air et 
reproductibles qui sont capables de concurrencer celles des transistors à nanofil unique. Une étude 
approfondie de la percolation par des mesures expérimentales et des simulations Monte-Carlo a mis en 
évidence que la limitation de la conduction par les jonctions entre nanofils permet d’améliorer 
considérablement les performances électriques. Après une intégration des dispositifs sous forme de 
biocapteurs, il a été montré que les transistors sont sensibles électriquement à l’hybridation de l’ADN.  

Bénéficiant d’un procédé de fabrication compatible avec l’industrie de la microélectronique, une 
intégration 3D de ces transistors à nanonet sur un circuit de lecture peut alors être envisagée ce qui ouvre 
la voie à des biocapteurs portables, capables de détecter l’ADN en temps réel et sans marquage. De plus, 
la flexibilité mécanique et la transparence optique du nanonet offrent d’autres opportunités dans le 
domaine de l’électronique flexible. 

 
Mots clés : nanonet de silicium, transistor à effet de champ, percolation, simulations Monte-Carlo, 
propriétés électriques, détection électrique de l’ADN. 

Abstract 
A nanonet exhibits remarkable properties which arises from, not only, the intrinsic properties of 

each nanostructure but also from their assembly into network which makes them particularly attractive 
for various applications, notably in the field of optics, electronics or even biomedical. During this Ph.D. 
work, silicon nanowire-based nanonets were integrated for the first time into field effect transistors with 
a back gate configuration. The developed technological process is perfectly suitable with a large-scale and 
massive production of these devices at low cost without exceeding a thermal budget of 400°𝐶. Major 
technological breakthroughs were achieved through the control of the sintering of nanowire junctions, the 
contact silicidation and the nanowire passivation with alumina. The as-fabricated nanonet transistors 
display outstanding, air stable and reproducible electrical characteristics which can compete with single 
nanowire-based devices. An in-depth study of percolation using experimental measurements and Monte-
Carlo simulations highlighted that the conduction limitation by nanowire junctions allow to enhance 
drastically the electrical performances. After device integration into biosensors, it has been shown that 
transistors are electrically sensitive to DNA hybridization. 

Beneficiating from a fabrication process compatible with the microelectronic industry, a 3D 
integration of these nanonet-based transistors onto a readout circuit can therefore be envisioned which 
opens new avenues for portable biosensors, allowing direct and label-free detection of DNA. Furthermore, 
mechanical flexibility and optical transparency offer other opportunities in flexible electronic field. 

 
Keywords: silicon nanonet, field effect transistor, percolation, Monte-Carlo simulations, electrical 
properties, DNA electrical detection. 


