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Introduction

Chronologie de la these

Je suis arrivé dans le groupe en 2019 pour mon stage de fin d’études d’école d’ingénieur.
Le groupe était alors constitué de O. Arcizet, B. Pigeau, d’'un post-doctorat A. Reigue et deux
doctorants, F. Fogliano et P. Heringlake. J’ai fait mes premieres armes durant ce stage qui
portait sur la mesure mécanique de I’'état du spin d’un centre NV. Le but de cette mesure était
de coupler un spin a un nanofil fonctionnalisé afin de pouvoir lire son état via les modifications
des caractéristiques mécaniques du nanofil. Cependant, cette mesure complexe nécessitait de
réaliser en amont des mesures de forces électrostatiques et magnétiques avancées.

Lors de mon stage, P. Heringlake finissait de mettre en place une méthode de mesure Lock-In
permettant la mesure des champs de force subis par un nanofil via la détermination en quasi-
temps réel de ses propriétés mécaniques. Cette accélération de la mesure lui avait permis d’appro-
cher les nanofils des surfaces afin d’étudier les forces de proximité et les forces électrostatiques
apparaissant au-dessus de surfaces métalliques nanostructurées. Ces études étaient en partie
motivées par la prédiction théorique [1] qui annoncait qu’une aiguille positionnée au-dessus
d’un trou foré dans un plan métallique devait ressentir une force de Casimir répulsive vertica-
lement et latéralement. Pour observer les forces de Casimir provenant des fluctuations du vide
électromagnétique, il est nécessaire de travailler en champ nul, et donc de compenser les champs
électriques apparaissant au-dessus de nanostructures, ce qui a nécessité de comprendre I'origine
de ces forces et de développer des protocoles de mesure avancés permettant de minimiser leur
impact sur le nanofil.

Ma premiere année de these commenca par adapter et améliorer le montage expérimental
tout en s’appropriant les techniques de mesure en temps réel. Nous avons simplifié le montage
optique et amélioré sa stabilité long terme en fibrant I'injection optique comme décrit dans le
Chapitre 1. Des premieres mesures ont été réalisées sur des nanodisques en Permalloy recouverts
d’or. J’ai tout d’abord réalisé des mesures électrostatiques afin de vérifier la méthode de com-
pensation des champs électrostatiques et de pouvoir compléter les mesures de P. Heringlake avec
un échantillon présentant une géométrie complémentaire (un disque) par rapport aux géométries
explorées jusqu’ici qui seront présentées dans le Chapitre 2.

Jusque-la, les échantillons étaient de type mono-électrode, comme la plupart des géométries
utilisées dans les mesures des gradients de la force de Casimir, les nanostructures étant gravées
dans un plan métallique. Nous avons rapidement constaté les limites de cette géométrie qui ne
permet de ne compenser qu’'une composante du champ électrique quand le nanofil est sensible
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a la fois aux champs paralleles et transverses a son axe, les premiers générant une polarisation
axiale induisant une force latérale en présence des seconds. Cela nous a conduit a développer
des échantillons incorporant plusieurs électrodes supplémentaires afin de mieux compenser les
champs électrostatiques agissant sur le nanofil. Par soucis de complétude, je présente dans le
Chapitre 2, les mesures effectuées suite a la these de Philip sur une tranchée séparant deux
électrodes latérales, qui nous a permis de transposer les techniques de compensation mono-
électrodes adaptées a une géométrie quasi-unidimensionnelle (plan-plan, plan-sphére) au cas du
nanofil. Grace a ces protocoles, nous avons pu obtenir une mesure des gradients des forces de
Casimir au-dessus de la tranchée, en accord qualitatif avec les simulations numériques.

En parallele de ces mesures, réalisées sur l'expérience de Philip, nous avons fonctionnalisé
le nanofil avec des nanoparticules magnétiques, pour le rendre sensible au champ de fuite de ces
nanodisques qui hébergent des vortex magnétiques. De premieres images magnétiques ont été
obtenues, mais nous avons fait face a un nouveau phénomene physique qui a changé le cours de
ma these.

En effet, durant ma deuxiéme année, nous avons développé ces nouveaux échantillons per-
mettant de compenser les champs électrostatiques de maniere plus efficace, ce qui nous permet-
tait également de générer de forts champs électrostatiques au niveau du nanofil. En étudiant ce
nouvel échantillon multi-électrodes, nous avons constaté que ce qu’on appelait la force optique
qui servait a exciter les modes propres du nanofil changeait d’orientation en présence de champ
électrique et avait tendance a s’aligner avec le champ transverse. L’effet était énorme puisqu’on
était capable de faire tourner cette force de 90° et 'orienter perpendiculairement au laser. Cette
force est due a la génération de paires électron-trou par le laser de pompe. Une partie de ces
charges ne va pas se recombiner sur place et elles vont se propager ensuite le long du nano-
fil sous 'action du champ électrostatique vertical et générant une force latérale mesurable en
présence d’un champ transverse. La modulation d’intensité du laser produit ainsi une modula-
tion de charge dans le nanofil et donc une force latérale modulée qui s’ajoute a la force optique
traditionnelle de pression de radiation. C’est ainsi que nous avons mis en évidence ce qu’on a
appelé la force électro-optique puisqu’elle apparait en présence d’une combinaison de lumiere et
de champs électrostatiques, elle sera présentée Chapitre 3.

Ma troisieme année de these s’est alors focalisée sur ’étude de cette nouvelle force dont les
origines restaient a éclaircir. En parallele, P. Heringlake ayant soutenu sa these, a pu reprendre
les mesures sur les gradients de la force de Casimir avec la nouvelle méthode de compensation
multi-électrodes des champs. Enfin, lors des mois précédant la soutenance, lors du stage de C.
Dousset, nous avons réalisé plusieurs séries de mesure des forces électro-optiques sur un montage
initialement développé lors du postdoc d’A. Fontana. Nous avons pu changer la longueur d’onde
du laser de pompe grace a ’emploi d’une source supercontinuum filtrée pour étudier les effets
des résonances de Mie et du gap du SiC sur les mécanismes de génération des ondes de charge,
et étudier comment ces effets dépendaient de la position du laser de pompe.

Plan de la these

Ce manuscrit est composé de 3 chapitres. Le premier présente la méthode de mesure de
forces utilisée par le groupe. Il débute avec I'étude du mouvement du nanofil ainsi que les
effets d’'un champ de force externe sur ses propriétés mécaniques et comment la mesure de cet
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habillage mécanique permet de mesurer le champ de force externe. La seconde partie passe en
revue le dispositif expérimental, en partant du choix des nanofils utilisés comme sondes jusqu’a
la description détaillée du montage.

Le second chapitre est consacré aux mesures de forces électrostatiques. On regarde dans
un premier temps les forces électrostatiques au-dessus d’un nanodisque d’or puis on présente
plus en détail un nouveau type d’échantillon. Ce nouvel échantillon permet la mise en place
d’une nouvelle méthode de compensation des champs électrostatiques utilisant des électrodes
externes pour compenser les champs parasites a la surface de I’échantillon, afin de se rapprocher
de conditions satisfaisantes pour mesurer les forces de proximité en champ nul.

Le troisieme chapitre étudie la force électro-optique que nous avons mise en évidence sur
ces nouveaux échantillons qui permettaient de produire des champs électrostatiques sur de
grandes distances. Cette force est créée par un couplage électro-optique au sein du nanofil.
Cette étude est d’abord principalement axée sur I’étude des effets des différentes composantes
du champ électrostatique, parallele ou transverse au nanofil. Elle nous permet de présenter
la phénoménologie observée, et d’établir les et hypothéses sur ses origines a partir desquelles
on présente un modele analytique donnant un bon accord avec nos mesures. On a également
pu étudier la dynamique des ondes de charges se propageant le long du nanofil, grace a deux
mécanismes : diffusion et conduction assistée par un champ électrique externe, qui ont permis
de vérifier la validité du modele.

Par la suite, le chapitre étudie la dépendance de la force avec le champ optique du laser
de pompe ainsi que les premiéres non-linéarités apparaissant dans le systeme & forte densité
de charge et fort champs électriques. Il est finalement conclu sur I’étude de la force électro-
optique dans une situation plus complexe d’un champ longitudinal inhomogene, plus proches de
la réalité, permettant une amélioration de notre modele.

Etat de ’art

Une des mesures historiques de force avec un oscillateur mécanique remonte a la fin du
18°m¢ sidcle avec la mesure de C.-A. Coulomb [2] de la force répulsive entre deux spheres de
méme charge. Dans cette mesure, C. Coulomb utilise un pendule de torsion formé d’une barre
horizontale, supportant une sphere et un papier attachés a ses extrémités suspendue en son
centre par une fibre comme le montre la Figure 1. La sphere est conductrice et c’est sur elle que
sera appliquée la force électrostatique, le plan de papier permet de plus rapidement stabiliser le
pendule & sa position d’équilibre grace aux frottements de I’air.

Afin de pouvoir lire la rotation du pendule, on place autour de celui-ci un cylindre de
verre sur lequel est placé une bande graduée des angles. Ainsi, on lit directement 1’angle avec
I’emplacement de la sphere. Une seconde sphere immobile est placée contre la sphere du pendule
et elles sont en contact lorsqu’aucune des deux spheres n’est chargée.

Avec un petit conducteur électrifié, C. Coulomb vient toucher les deux sphéres pour les
charger. Les deux spheres ont alors une charge de méme signe et se repoussent. La mesure de
I’angle de déviation du pendule et des caractéristiques mécaniques du fil supportant la barre
permettent de déterminer la force appliquée sur les deux spheres.
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FIGURE 1 — Schéma du montage expérimental donné par Coulomb [2].

Pour obtenir la dépendance de la répulsion entre les deux spheres en fonction de leur dis-
tance, un couple supplémentaire est appliqué sur le pendule en tournant son attache. La mesure
de la nouvelle position d’équilibre permet de déterminer la force a appliquer pour rapprocher les
deux spheres d’une certaine distance. En répétant la mesure pour différents couples, on détermine
que la force de répulsion est inversement proportionnelle au carré de la distance séparant les
spheres.

Cette mesure historique a été réalisée en utilisant le déplacement statique du pendule. Cette
méthode est tres intéressante car simple a mettre en ceuvre et donne une bonne sensibilité en
force. Cependant, cette méthode n’est pas toujours adaptée a la mesure qui doit étre réalisée,
c’est par exemple le cas de l'expérience de E. F. Nichols et G. F. Hull [3].

Dans cette expérience, ils ont mesuré qualitativement les effets de la pression de radiation
en éclairant avec un faisceau lumineux un miroir accroché a un pendule de torsion. Ce montage
est placé dans une chambre a vide afin de diminuer au maximum les frottements de 'air sur
le pendule et le miroir. Cependant, le gaz résiduel dans I’enceinte a vide peut étre localement
chauffé par le faisceau lumineux, entrainant une force parasite sur le pendule. L’échauffement
du gaz parasite étant lent & s’établir, ils ont utilisé une méthode impulsionnelle qui consiste a
éclairer le miroir pendant une courte période et a regarder le premier extremum de la trajectoire
du pendule a la place de la position d’équilibre.

On peut mettre en regard ces deux expériences historiques avec les forces qui seront mises
en ceuvre dans ce manuscrit : la pression de radiation et les forces optiques en général nous
servent a exciter les vibrations des nanofils, tandis qu’a tres basses températures, la sensibilité
en force des nanofils serait suffisante pour mesurer l'interaction de Coulomb entre un électron
en bout de fil et un second séparé d’'une distance de 100 pm [4].

Avec cette méthode de mesure, nous entrons dans le domaine des mesures dynamiques qui
consistent & observer les variations des propriétés d’'un systéme oscillant (fréquence de résonance,
amplitude de résonance, etc.). Ces méthodes de mesure bien que plus complexes & mettre en
ceuvre sont beaucoup plus sensibles que les mesures statiques. Un exemple emblématique plus
moderne de ’emploi de résonateurs mécaniques pour étudier des faibles forces est le Microscope
a Force Atomique (Atomic Force Microscope, AFM), créé en 1986 par G. Binnig, C. Quate et
C. Gerber [5], qui a montré des ses débuts une sensibilité de 100 pN avec un oscillateur ayant
un facteur de qualité de 100 oscillant & 5.8 kHz et une masse inférieure & 10~" g.
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FIGURE 2 — a) et b) Schémas du fonctionnement d’'un AFM donné par [5]. a) montre le fonc-
tionnement au niveau de la pointe et, b) un ensemble plus global du montage. ¢) Image d’une
pointe d’AFM commerciale en Silicium. d) Image réalisée avec un AFM sur un échantillon en or
sur lequel a été gravé un trou a 'aide d’une Sonde Ionique Focalisée (Focused Ion Beam, FIB).
L’échelle de couleur donne la hauteur de I’échantillon et on observe tres bien la granulosité de

lor.

Leur AFM était constitué d’un levier d’aluminium sur lequel une longue et fine pointe en
diamant est collée sur la face en regard de I’échantillon a étudier comme le montre la Figure 2.
Afin de détecter les vibrations du levier, ils utilisaient le courant tunnel entre le levier et une
pointe en aluminium dirigée vers sa face arriere. Aujourd’hui la plupart des AFM utilisent une
détection optique ou un laser est envoyé sur le dessus du levier et sa réflexion est captée par
une photodiode a 4 quadrants permettant la lecture des vibrations du levier et la mesure de son
amplitude ou sa fréquence de résonance.

Dans son mode de fonctionnement sans contact, la pointe est approchée de 1’échantillon,
puis balayée dans le plan au-dessus de ’échantillon. Dans ce mode de fonctionnement, la distance
entre la pointe et I’échantillon est asservie afin de garder la fréquence de résonance du levier
constante. On a alors acces a la topographie de I’échantillon qui est proportionnelle a la distance
pointe-échantillon [6, 7].

Cependant il est aussi possible d’utiliser ’AFM en placant la pointe directement au contact
de I’échantillon. Dans ce cas, la topographie de I’échantillon est accessible par la déviation du
laser sur la photodiode [6, 7]. Avec cette méthode de mesure, ’AFM est devenu un appareil
fondamental dans le domaine de la tribologie étudiant les phénomenes de frottement entre 2
matériaux en contact [8, 9, 10, 11].

Le troisitme mode de I’AFM nommé contact intermittent ou Tapping [12, 13] est le mode
le plus utilisé aujourd’hui. Il consiste a faire vibrer la pointe a sa fréquence de résonance et
de la rapprocher suffisamment pres de la surface pour qu’elle rentre en contact avec a chaque
cycle d’oscillation. Cette méthode permet de réaliser des mesures de force n’abimant pas les
échantillons observés ce qui permet a ’AFM d’étre particulierement intéressant pour le domaine
des nanosciences [14].

1A
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Grace a sa pluridisciplinarité, 'AFM a aidé au développement de la Microscopie & Sonde
Locale (Scanning Probe Microscopy, SPM), permettant le développement de nouveaux outils
comme son adaptation aux forces magnétiques, le Microscope a Force Magnétique (Magnetic
Force Microscope, MFM) [15] utilisé pour 'observation de domaines magnétiques (Figure 3), le
Microscope & Force Electrostatique ( Electrostatic Force Microscope, EFM) [16] pour étude des
propriétés électrostatiques des surfaces ou encore sa combinaison avec 'imagerie a résonance
magnétique donnant le Microscope a Force de Résonance Magnétique (Magnetic Resonance
Force Microscope, MRFM) [17] qui permit en 2004 a D. Rugar et al. [18] de mesurer la force
magnétique créée par le retournement d’un spin unique (Figure 3).

| +4.5mT

+10.0mT

B +11.5mT

-200mT

FIGURE 3 — a) De a-e, images réalisées au MFM par le groupe de O. Fruchart [19] d’une paroi
magnétique déplacée le long d’un nanofil en Permalloy. b) Schéma du montage expérimental

utilisé par le groupe de D. Rugar [18] pour mesurer la force de retournement d’un spin unique.

Cependant, malgré leurs grandes sensibilités, les études menées avec ces microscopes restent
principalement focalisées sur des mesures de forces perpendiculaires a la surface de I’échantillon.
Dans le cas de PAFM, la mesure des forces paralleles a la surface de 1’échantillon est princi-
palement réalisée en mode contact via la torsion latérale du levier [20, 21, 22] et les méthodes
de calibration de ces forces sont encore le sujet de nombreuses recherches [23, 24, 25, 26] avec
notamment la possibilité d’utiliser le mode sans contact [27, 28].

Le MFM permet un acces aux forces latérales plus facile de par la possibilité de créer des
pointes dont la magnétisation est controlée durant sa création [29, 30, 31]. Cependant 'utilisation
d’une pointe trop fortement magnétique peut modifier 'aimantation de I’échantillon étudié [32,
33, 34] ou alors un échantillon trop fortement magnétique a la modification de I’aimantation
de la pointe [35]. Dans le but d’éviter ces interaction destructives et d’avoir une sensibilité tres
grandes aux champs magnétiques, des centres Azote-Lacune (Nitrogen-Vacancy, NV) uniques
ou en ensemble, sont utilisés comme capteur des champs magnétiques locaux. L’avantage de ces
pointes est de pouvoir réaliser des cartographies de champs magnétiques tres faibles [36, 37] de
part la grande sensibilité de ces défauts aux variations du champ magnétique. Mais les centres
NV ont un axe de mesure fixe réalisant une mesure projective du champ externe. En utilisant
un ensemble de centres NV, il est possible de réaliser une cartographie des 3 composantes du
champ magnétique [38].

Avec l'avancée de la micro et nano-fabrication les oscillateurs utilisés dans la mesure de
forces sont devenus de plus en plus petits, de plus en plus légers et déformables augmentant
leur sensibilité aux forces. La diminution des dimensions des oscillateurs a permis de les intégrer
directement dans des circuits électroniques. La lecture de leurs fréquences de résonance n’est
alors plus optique mais électrique (effet capacitif ou magnétomotif), on les appelle alors des
Microsystemes ElectroMécaniques/Nanosystemes ElectroMécaniques (MEMs/NEMs).
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L’arrivée de tels systéemes a permis la mise en place de systemes de détection intégrés
(accélérometres, gyroscopes, etc.) [39, 40, 41, 42] avec 'utilisation de micropoutres interdigitées
pour réaliser des lectures capacitives du mouvement et donc de ’accélération de la partie cen-
trale mobile, Figure 4. Ces résonateurs mécaniques peuvent également servir a mesurer des
masses déposées a leur surface [43, 44], ce qui modifie leurs propriétés de vibrations. Un résultat
emblématique a été obtenu avec des nanotubes [45] avec une sensibilité record de ~ 10727 kg
atteinte par J. Chaste et al., Figure 4. Des expériences remarquables de systemes électro-opto-
mécaniques ont été réalisées avec des nanotubes, pour étudier leur couplage aux propriétés de
transport électronique comme cela est fait dans le groupe de A. Bachtold [46, 47]. De maniére
plus générale la grande sensibilité en force des résonateurs mécaniques utilisés aujourd’hui per-
met de détecter des variations inférieures a la charge d’un électron dans leur environnement
[48].

C) Moving tube portion

Afy (MHz)
B i

Stationary Movable Drive [} é ‘ 4 ' é, ‘ 8
Sense (1DOF) X, Sense t(s)

FIGURE 4 — a) Image réalisée au Microscope Electronique & Balayage (MEB) d’un accélérometre
uniaxial fonctionnant sur leffet capacitif [49]. b) Schéma d’un gyroscope de haute performance
basé lui aussi sur leffet capacitif réalisé par S. E. Alper [50]. ¢) En haut, schéma et image
Microscope Electronique a Balayage (MEB) du systeéme utilisé par J. Chaste [45]. Une nanofil
en carbone est suspendu entre 2 électrodes et une troisieme électrode vient crée un transistor.
Les vibrations du nanofil sont lues via le signal récupéré sur la grille. En bas, décalage de la
fréquence de résonance du nanofil mesuré lorsqu’une ou plusieurs de naphtalene sont absorbées

par le nanofil.

Cette tres grande sensibilité a permis a différents groupe de mesurer les signatures de la
force de Casimir [51] créée par les fluctuations quantique du champ magnétique. La premiére
observation fut réalisée en 1958 par M. J. Sparnaay [52] et fut suivie de nombreuses mesures
devenant de plus en plus précises [53, 54, 55, 56]. Un grand effort est maintenant fourni dans
le domaine des simulations de cette force pour obtenir des simulations plus précises et réalistes
[57, 58] afin d’obtenir de meilleurs accords entre théorie et mesure [59, 60, 61].
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Parmi les structures NEMs, on retrouve souvent les nanofils qui, de par leur grand rapport
d’aspect (>1000) et leur faible masse (<pg), sont des oscillateurs tres sensibles naturellement.
Ils ont été utilisés dans différents domaines comme la biologie pour créer des détecteurs efficaces
[62, 63], dans la conception de transistors [64, 65, 66] ou pour la mesure de forces [67, 68, 69, 56].

Les nanofils suspendus, peuvent étre balayés dans I’espace et permettent ainsi de cartogra-
phier des champs de force [69, 70], tout en conservant une sensibilité en force extréme allant
des atto aux zeptoNewtons entre la température ambiante et les températures d’un cryostat a
dilution [4].

Les nanofils en Carbure de Silicium (Silicon Carbide, SiC) sont utilisés dans de nombreux
montages de nanoélectronique grace a leur géométrie quasi-unidimensionnelle, et les méthodes
de fabrication qu’elles soient top-down [71, 72] ou bottom-up [73, 74, 75, 76, 77, 78, 79, 80] (la
plus couramment utilisée) ont été grandement étudiées, ainsi que leur impact sur les propriétés
intrinseques, thermiques en particulier [81, 82, 83].

Les propriétés électriques d’un nanofil sont le plus souvent étudiées en 'intégrant dans un
Transistor & Effet de Champ (Field-Effect Transistor, FET) en le contactant a la source et au
drain. En réalisant des mesures de conductivité selon une tension de grille latérale, il est possible
de mesurer les mobilités des porteurs majoritaires. Les nanofils de SiC sont naturellement dopés
N, et une vaste littérature existe sur la mobilité des électrons dans ces nano-objets [84, 85, 86]
dont le record de mobilité de y, = 140cm?/V/s a été réalisé par M. Ollivier [87] en 2014. Des
nanofils dopés P, plus rares, ont été étudiés dans le groupe de X. Zhipeng [88].

Les mesures des propriétés de transport de charges dans les nanofils ne se limitent cependant
pas seulement aux mesures des mobilités électroniques, on peut également citer des mesures du
temps de vie des porteurs de charges minoritaires [89], leurs effets piézoélectriques [90] et leur
propriétés de cathodoluminescence [91].

Positionnement du groupe

L’utilisation des nanofils par le groupe est centrée sur la mesure et I'imagerie de champs
de force. Les nanofils utilisés sont en SiC initialement utilisés dans des expériences d’émission
de champ & I'Institut Lumiere Matiere (ILM) [92] qui ont d’abord été utilisés pour réaliser une
cartographie de la force de pression de radiation appliquée par un laser focalisé sur I'extrémité
libre du nanofil par A. Gloppe [93], en une technique pompe-sonde.

Les nanofils ont également été fonctionnalisés par des nanocristaux de diamant contenant
un centre NV, afin de réaliser un systéme hybride spin-oscillateur dont les deux composantes
étaient couplées par un fort gradient de champ magnétique [94, 95, 96]. Cela permit, notamment
lors de la these de S. Rohr, de mesurer I'impact des vibrations du nanofil sur I’état du qubit de
spin, dans le régime adiabatique [94] et des bandes latérales résolues [95, 96].

Par la suite L. Mercier de Lépinay développé un nouveau principe de mesure universel des
champs de force a deux dimensions, basé sur I’étude du couplage et de ’habillage de ses modes
propres mécaniques par le champ de force. Elle a testé ce principe de mesure d’abord sur le
champ de force électrostatique créé par une pointe d’AFM [67]. Puis sur le cas d’'un champ
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de force non-conservatif, c’est-a-dire rotationnel, généré par un faisceau laser focalisé [97]. Cela
a permis de mettre en évidence la brisure de 'orthogonalité des modes propres de vibration,
la violation du théoreme fluctuation-dissipation, ainsi que la possibilité de squeezer le bruit
thermique 2D du nanofil.

F. Fogliano a développé une expérience de nano-opto-mécanique en cavité, consistant a
insérer un nanofil dans le mode optique d’une microcavité fibrée, et il a pu en particulier car-
tographier le champ de force optomécanique exercé par le champ intracavité sur le nanofil [98].
Ce travail a permis de démontrer que le nanofil était capable de détecter des forces produites
par moins d’un photon dans le mode de cavité, ouvrant ainsi la voie a des expériences d’opto-
mécanique en régime de photon unique. En parallele de ce travail, il a également mis en place un
cryostat a dilution et a démontré la possibilité de refroidir et d’observer des nanofils thermalisés
a 30mK, a condition d’envoyer tres trés peu de lumiere sur le nanofil (moins d’un picoWatt),
donnant ainsi acces a des sensibilités en force record : 40 zN/ \/E, et une sensibilité aux gradients
de force de 1fN/m en 40s [4].
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FIGURE 5 — Résumé de quelques mesures de forces réalisées dans le groupe précédemment : a)
Systeme hybride spin qubit-nanofil : observation d’un triplet de Mollow phononique en couplant
magnétiquement le spin d’un centre NV (Nitrogen, Vacancy) d’un nanocristal de diamant aux
vibrations du nanofil [96]. b) Cartographie du champ de force opto-mécanique ressenti par une
nanofil inséré dans une microcavité fibrée [98]. ¢) Cartographie du champ de force électrostatique

produit par une pointe métallique d’AFM [67].

Le travail réalisé lors de la these de P. Heringlake a permis la mise en place de protocoles de
mesure de champs de force en temps réel [99] en exploitant non plus des trajectoires aléatoires
comme dans le travail de Laure, mais des trajectoires cohérentes, excitant simultanément ses
deux modes propres de vibration transverse. La mise en place de ces protocoles a alors permis
la mesure de forces électrostatiques a la surface d’échantillons métalliques nanostructurés per-
mettant d’imager la topographie de ces surfaces et d’analyser les champs électriques résiduels.
Il a également étudié les champs de force restants lorsqu’on compensait au mieux les forces
électrostatiques, et en particulier les forces dites de Casimir que nous redécrirons dans ce ma-
nuscrit. Enfin, la capacité de lire en temps réel le mouvement du nanofil a deux dimensions a

1 A
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également été exploitée afin de créer un champ de force artificiel s’exercant sur le nanofil grace a
une rétroaction 2D, ce qui a permis d’obtenir un controle complet de ses propriétés mécaniques
ouvrant la voie & de nouveaux protocoles de mesure de champs de force fonctionnant a la fois
dans des régimes de faible et fort habillage.
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Chapitre 1

Mesures de forces avec un nanofil

A la maniére d'un microscope a force atomique, nous allons utiliser un nanofil de Carbure
de Silicium (Silicon Carbide, SiC) comme sonde de force. Grace a leur faible masse et leur
grand rapport d’aspect, on peut atteindre une sensibilité en force de l'ordre de 1’attoN/ VHz A
température ambiante. Nous utiliserons en particulier les premiers modes propres de vibrations
longitudinaux de ces fils, chacun étant constitué de deux polarisations orthogonales vibrant
perpendiculairement a I’axe du nanofil. Il est alors possible de réaliser une mesure de champs
de forces bidimensionnelle dans ce plan.

La premiere partie de ce chapitre traitera de 1'utilisation du nanofil comme sonde de force.
On commencera par décrire les propriétés mécaniques du nanofil en partant de 1’équation
d’Euler-Bernoulli puis nous plongerons le nanofil dans un champ de forces qui nous permet-
tra d’observer les effets de ses gradients sur les propriétés mécaniques. La partie sera conclue en
décrivant la réponse du nanofil a une force extérieure modulée temporellement.

Une seconde partie présentera plus en détail les nanofils utilisés. Nous présenterons la
méthode de sélection des nanofils basée sur la diffusion de la lumiere blanche par ceux-ci permet-
tant d’obtenir une approximation de leurs propriétés mécaniques. On terminera la description
du protocole de sélection avec I'intégration du nanofil dans le montage expérimental.

Finalement, ce chapitre se terminera en présentant le montage expérimental. On introduira
la méthode de mesure du nanofil a deux dimensions qui permettra ensuite de décrire précisément
le montage optique et motorisé de I'expérience. Enfin, la description du logiciel réalisé par le
groupe pour le controle du montage terminera cette partie.

1.1 Un nanofil comme sonde de force

Dans cette partie les propriétés mécaniques fondamentales d’un nanofil suspendu sont
décrites. On réalisera dans un premier temps une étude des vibrations transverses du nano-
fil & une dimension que I'on généralisera a deux dimensions pour obtenir un modele plus réaliste
du nanofil.
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CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

1.1.1 Propriétés mécaniques du nanofil

On modélise le nanofil comme une poutre unidimensionnelle attachée a une de ses extrémités
et libre avec l'autre. La déformation u(y,t) & une position y le long de la poutre et & un instant
t est donnée par ’équation d’Euler-Bernoulli :

2 4

Y1) +E1@(y,t) —0 (1.1)

PAGE oy

Avec p la densité volumique, A la section de la poutre, F le module d’Young et I le second
moment d’inertie. On peut montrer que les solutions stationnaires de cette équation sont de la

forme :
u(y) = Acos (ky) + Bcosh (ky) + C'sin (ky) + D sinh (ky) (1.2)
avec ”
O02pA
- () »

Afin de déterminer les constantes A, B, C, D nous devons utiliser les conditions aux limites.
A son point d’attache le nanofil n’est pas déformé et est fixe et a son extrémité libre le couple
est nul ainsi que sa dérivée. On a ainsi quatre équations aux limites :

ou
0)=0, —(0)=0 14
u(0) =0, 54(0) (1)
0%u Bu
—(L)=0, —(L)=0 1.5
S =0 G (15)
qui permettent de relier les coefficients A = —B et C = —D. Nous permettant d’obtenir
I’équation de dispersion suivante :
cos (kL) cosh (kL) = —1 (1.6)

qui présente des solutions discretes k, correspondant aux modes propres longitudinaux du

systeme dont les profils spatiaux sont donnés par :

cos (knL) + cosh (kL)
sin (k,, L) sinh (k,, L)

un(y) = cos (kpy) — cosh (kpy) — (sin (kny) — sinh (k,y)) (1.7)

Les profils des quatre premiers modes sont représentés Figure 1.1, et leurs fréquences d’oscillation
données par I’équation 1.3 sont présentées Table 1.1.

n koL Q,, (kfz)

1 18751 11.728 y3

2 4.49409 67.370

3 7.85476 205.804

4 10.9955 403.291 <
I~

TABLE 1.1 — Solutions k,L

de IDéquation 1.6 et les n=t n=2 n=3 n=e
fréquences propres obtenues FIGURE 1.1 — Représentation des 4 premiers
pour un nanofil typique de modes de dr(y)

longueur 175 pm
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1.1. UN NANOFIL COMME SONDE DE FORCE

On normalise les modes propres uy,(y) adimensionnés par le produit scalaire :

L a
)= [ 1000, 0

ou (up,u,) = 1. Ainsi, 'ensemble des modes propres forment une base orthonormée pour ce
produit scalaire. La déformation a un instant ¢ et a une position y du nanofil est décrite par le
développement modal :

5T(t7 y) = Z an(t)un(y) (1'9)

ou ay,(t) est Pamplitude de vibration du mode n a l'instant ¢ et u,(y) la déformation du mode n
a la position y sur le nanofil. Le mouvement d’un seul mode propre est alors obtenu en projetant
ce mouvement sur le mode voulu :

orn(t, y) = <Z an(t)un(y), un) (1.10)

Il est alors possible de montrer que 'extrémité de chaque mode propre se comporte comme
un oscillateur harmonique de masse effective Mg ,,, dont les ratios avec la masse totale du nanofil
sont donnés dans la Table 1.2. Ainsi, la dynamique temporelle de cet oscillateur est décrite par
I’équation du mouvement :

Fin(t)

ln(t) = =2 a,(t) — Tpan(t) + Lo

(1.11)

avec (), la fréquence du mode n, I';, le coefficient d’amortissement, Fy;, résultant du théoreme
de fluctuation-dissipation [100] est la force de Langevin modélisant I’agitation thermique res-
ponsable du mouvement Brownien du nanofil.

Lorsque le nanofil est plongé dans un champ de force extérieure, celui-ci s’applique sur tout
le nanofil. Ainsi ’effet de ce champ de force sur le mouvement d’un mode propre du nanofil est la
projection de sa densité linéique, fext(y,7(t)), sur ce mode. On définit alors une force équivalente
appliquée a I'extrémité libre du nanofil :

Fextn(r(t)) = (fext (r(t)), un) (1.12)

Via la projection sur le mode, on prend en compte son profil, c’est-a-dire que le champ de force
au niveau d’un noceud n’aura aucun impact sur le mouvement du mode et a l'inverse, son effet
sera maximal au niveau d’un ventre.

En observant uniquement le mouvement d’un mode n, on peut généraliser ’équation 1.11 :

5Fth (t) + Fext,n (T(t))
Meff,n

§in(t) = =267, (t) — Tybniin(t) + (1.13)
ou 6Fyy, est la force de Langevin aléatoire s’exercant sur le mode n dont la densité spectrale
est donnée par le théoreme de fluctuation-dissipation. Dans l’espace de Fourier, ’équation
précédente devient :

5Fth [Q] + Fext,n [Q]

O[] = Mo (2 — Q2 — L, Q)

= Xn[Q]((SFth[Q} + Fext,n[ﬂ]) (1'14)

Comme le premier mode de vibration longitudinal, de par sa géométrie, est le plus sensible aux
forces et a les plus grands déplacements a ’extrémité libre, nous allons dans toute la suite étudier
le mouvement de ce mode.
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CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

n 1 2 3
Meg,n/M | 0.25 | 0.25 | 0.2433

TABLE 1.2 — Ratios entre les masses dynamiques et effectives du nanofil des 3 premiers modes

quand on suppose que la force est appliquée a son extrémité libre.
Susceptibilité mécanique d’un oscillateur harmonique

On s’intéresse ici a I'interaction entre le nanofil et son environnement sans force extérieure.
Les chocs entre le nanofil et les particules environnantes créent une force stochastique aléatoire
nommeée force de Langevin, responsable du mouvement brownien du nanofil. On définit la densité
spectrale de cette force par :

2m8(Q + ) Ssp,, [Q] = (6Fn [Q0Ftn[Q])m (1.15)

ol (...)m représente la moyenne sur toutes les configurations possibles du réservoir, ce qui
équivaut dans notre cas a une moyenne temporelle. Le théoreme de Wiener-Khintchine donne
la relation entre la densité spectrale d’une force stochastique et sa fonction d’autocorrélation :

Ssry, (2] = F(6Fn(t)0Fth(t 4+ 7))m (1.16)

avec F la transformée de Fourier Ff(t) = [~ f(t)e=*¥dt. Or, la fonction d’autocorrélation
temporelle de la force de Langevin étant un delta de Dirac, elle est donc un bruit blanc dont la
densité spectrale est indépendante de la fréquence :

Ssr,, [ = 2MgTkpT (1.17)

Enfin en appliquant le théoreme de Wiener-Khintchine a ’équation 1.14 sans force extérieure,
on obtient la relation entre la densité spectrale de bruit de vibration du nanofil et le spectre de
la force de Langevin.

Ssr[Q = X[ Ssr,, (1.18)

Comme le spectre de la force de Langevin est constant, le spectre du mouvement du nanofil est
déterminé par sa susceptibilité représentée Figure 1.2.

arg(x[€])

log(|x[€Y])

Qn /2 Qe 30 /2
FIGURE 1.2 — Amplitude et argument de la susceptibilité mécanique
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1.1. UN NANOFIL COMME SONDE DE FORCE

1.1.2 Nanofil dans un champ de forces

On s’intéresse ici aux effets du champ de force sur la mécanique du nanofil. Le nanofil
oscille autour d’une position d’équilibre rg, sa position & un instant ¢ s’écrit r(t) = ro + or(t).
Si le nanofil est plongé dans un champ de force extérieur, on modélise l'interaction par une
force équivalente Fey(r(t)) appliquée a l'extrémité libre du nanofil. L’équation du mouvement

du nanofil est donc :
OFin + Fext ((2))

Mest
avec Oy, la fréquence de résonance du premier mode longitudinal (n = 1).

() = —Q2,r(t) — D) + (1.19)

Dans le cas statique, les fluctuations dr(t) de 'extrémité libre du nanofil ne sont pas prises
en compte. La force appliquée déplace alors la position d’équilibre r¢ du nanofil en une nouvelle
position ry :

Fext (Tl)

— 1.2
Ml (:20)

Ty =710+

Dans le cas dynamique, les oscillations du nanofil vont générer une variation temporelle de
la force appliquée au nanofil. En effet si les oscillations dr(¢) du nanofil restent faibles devant la
taille caractéristique sur laquelle varie le champ de force externe, on peut développer a l’ordre 1
la force a 'extrémité libre du nanofil :

a Fext

Fext (TO + 5T) = Fext (7’0) + Or

Sr (1.21)

0
Si on réinjecte ce développement dans I’équation du mouvement dynamique unidimensionnel du
nanofil, on obtient :

6Fn 1 OFext
Meff Meff or

6F = —Q2 6r(t) — I'6r + or (1.22)

0

Ainsi, le gradient de la force extérieure ajoute une raideur effective et modifie la fréquence de

1 OFext
o, = oz, -
m \/ ™ Mg Or

résonance du nanofil :

(1.23)

70

Nanofil & deux dimensions

En réalité le nanofil est cylindrique, ainsi chaque solution propre n de I’équation d’Euler-
Bernoulli a deux polarisations dégénérées. Cependant des asymétries situées a ’encastrement
ainsi que des défauts dans le nanofil levent cette dégénérescence, généralement de quelques
pourcent. Les polarisations non dégénérées sont alors orthogonales de directions e; et es. Le na-
nofil oscille & deux dimensions dr(¢) autour d’une position d’équilibre ry dans un champ de force
bidimensionnel, générant une force équivalente bidimensionnelle Fy(dr(¢)). Le développement
a l'ordre 1 du champ de forces devient :

Fext(ro + 0r) = Fext (r0) + (01 - V) Fext|,, (1.24)
On définit alors les gradients normalisés du champ de force :
1 8Fext 7
i = ’ 1.25
gz] Meﬂ‘ 37"]' ro ( )
J|\L// /\\\\
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CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

Ce qui permet d’écrire I’équation du mouvement des deux polarisations orthogonales d’un mode
propre longitudinal du nanofil & deux dimensions dans la base (e;, e2) du nanofil :

.. 02 — g1y —g21 ) < I't 0 > . O0Fy,
6f = — ! or — St + 1.26
( —g12 Q3 — g2 0 Iq Mest (1:26)

En se plagant dans le domaine de Fourier, on peut définir la matrice de susceptibilité qui relie
le déplacement du nanofil aux forces extérieures, dont 'inverse est donné par :

02— 02 —iIhQ— —
-1 1 1 g11 921
Q] = M, , 1.27
X [ ] i < —g12 Q% — Q2 — ZFQQ — 3§22 ) ( )
Ce qui nous permet d’obtenir la nouvelle matrice de susceptibilité :
1 02 — Q% — il — goo g21 )
Q=——"—|( " . 1.28

X1 det(x1[Q)) < g12 0 -0 — Q- g (1.28)
avec )

det(x~"[2 ) .

(1\>§[ﬁ[]) = (Qf = Q2 —iT1Q — g11)(Q3 — Q° = iT2Q — go2) — gr29n (1.29)

le déterminant de la matrice susceptibilité inversée. On voit alors que les gradients de forces
diagonaux (g;;) vont décaler les fréquences de résonance du nanofil qui deviennent :

Qﬁ,l =0 —gu, Qﬁ,z = Q3 — g» (1.30)

Les gradients antidiagonaux (g;»;) vont coupler les deux polarisations entre elles, définissant
deux nouveaux vecteurs propres. Ces nouveaux vecteurs propres sont des combinaisons linéaires
des vecteurs propres originaux, et sont donc responsables d’une rotation de la base de vibration.
On notera que le raisonnement présenté ci-dessus s’applique aux champs de force instantanés.
Il est également applicable aux champs de force retardés a conditions de donner une partie
imaginaire aux gradients g;;.

En se plagant a Q = 0, il est possible de diagonaliser la susceptibilité dans une nouvelle
base (e, e_). Pour ce faire, on utilise le fait que les vecteurs propres de x !
propres de x. Ainsi, on doit résoudre I’équation det(x~'[0] — IdA+) = 0 ayant pour solutions
>\:i: = Meﬁ'Qi avec

sont aussi vecteurs

0%+ (Qf , — 0 )2
1 2 2 ,1
4+ = Hf“ + % + 912921 (131)

les nouvelles fréquences du nanofil. Les nouveaux vecteurs propres du nanofil s’écrivent dans la

base (e1, e2) :
2 2
e (")
\/gffr(ﬂﬁ,fm_)? g12

e 1 —921 )
+ = 2 2
Vohr@-an )2 \ O - Q)

(1.32)

On remarquera que les nouvelles orientations des modes de vibrations ne sont plus forcément
perpendiculaires aprés rotation. On peut poser d0_ = 60_ — 6 et §6. = 0, — O3 les rotations
des modes propres dans la base (e1, e2). On peut ainsi réécrire les nouveaux vecteurs propres

en fonction de 60+ :
[ cosdf_ [ cosdby
¢ = < sin 66 _ >’ e+ = < sin 66 ¢ ) (1.33)
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Ce qui nous permet de relier les rotations aux g;; avec

0z -0z,
tan 60_ = , tandfy, = —— 1.34
Qﬁg - 02 * —g21 (1.34)

On cherche maintenant a exprimer les gradients spatiaux de la force selon les caractéristiques
mécaniques du nanofil. On pose pour cela AQﬁ = Qﬁ 9 Qﬁ |» et en remarquant que Q%r — Qﬁ 1=

Qﬁ,2 -0% = %(Aﬂﬁ + Q% — O?) on peut écrire
912921 = %(Aﬂﬁ + Q2 —02)? (1.35)

avec u = tan 00_ / tan 60,. Ainsi la différence des deux nouvelles fréquences de résonance devient
(4 — Q) = (AQ])? + p(AQF + QF — Q2)? (1.36)

une équation du second degré selon AQﬁ qui peut étre résolue pour obtenir

—pnt1

AQF = (02 - 0?
= 7)M+1

(1.37)

Cependant la solution négative implique que le produit giage1 soit nul, ce qui est une condition
triviale. On ne peut donc avoir comme solution seulement AQﬁ = (02 — QQ_)% Finalement

en utilisant cette différence dans la somme des nouvelles fréquences de résonance Q% + 0?2 =
Qﬁ,l + Qﬁg = OQf + Q3 — g11 — g22, on obtient :

1
SO F gep— o & 02 1.
g11 1 1+,u( <+ uy) (1.38)

1
-2 - — (02 02 1.39
922 5 1+u(++” °) (1.39)

Ces expression des deux gradients diagonaux permettent alors de trouver les formes des gradients
antidiagonaux

tan 66_
= 02 —0? 1.4
g1z 1+ Q5 —-Q2) (1.40)
tan56+ 2 2
= Q7 —Q 1.41
s (Q —Q2) (1.41)

Il existe donc un lien univoque entre les quatre gradients spatiaux du champ de forces et les
quatre grandeurs caractéristiques du nanofil (fréquences, orientations). Ces quatre quantités
devront étre mesurées en chaque position spatiale dans le champ de forces. Le principe de cette
mesure sera expliqué plus tard dans ce chapitre.
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Phénoménologie de 1’effet des gradients de forces

Il est possible de combiner ces gradients spatiaux afin de faire apparaitre quatre composantes

fondamentales du champ de forces :

— La divergence : g11 + go2

— La composante hyperbolique : g22 — g11

— Le cisaillement : g2 + g21

— Le rotationnel : g1o — g21
dont on va étudier les effets sur les caractéristiques mécaniques du nanofils qui sont résumés sur
Figure 1.3.

911+ 922 g11— G922 g12 + 921 g12 — g21
— “k4tAN 'S’ E2R" WAy N I 9 2 2 S 3
58 w > x - X 7 ¥ X
T Qo
So > -
O »yiun % X

mouvement

Spectre de

Tomographie

FIGURE 1.3 — Résumé des signatures des composantes du champ de force sur les caractéristiques
mécaniques du nanofil. La premieére ligne montre la composante du gradient, la seconde les effets
de cette composante sur les fréquences propres mesurées selon une direction. La derniere ligne
montre les tomographies spatiales indiquant les rotations des modes propres ainsi que leurs
variations d’amplitudes.

En utilisant les égalités 1.38 et 1.39, on obtient
div(Fext) = Mg ((QF + 3) — (93 + Q2)) (1.42)

Ainsi la divergence du champ de forces a pour effet de déplacer en bloc les fréquences de
résonance. La divergence du champ de force peut donc étre mesurée expérimentalement en
réalisant un suivi des fréquences du nanofil, ce qui permet d’en avoir une détermination simple
et robuste.

En réalisant le méme travail sur la composante hyperbolique, on obtient

1
ga2 — g1 = Q5 — QF — g (0% — 0% + (2 —03)) (1.43)
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1.1. UN NANOFIL COMME SONDE DE FORCE

en supposant de faibles gradients antidiagonaux, soit peut de rotation et 4 — 0, on peut ap-
proximer la formule précédente par

g2 — g1 ~ (3 — QF) — (Q1 — Q%) (1.44)

On voit alors que cette composante pilote 1’écart entre les fréquences de résonance du nanofil.

Afin de pouvoir obtenir leffet du cisaillement du champ de force, on pose g2 = g21, ainsi
la composante rotationnelle devient nulle. On a alors

02— Qﬁ 1
— g & (0, — %) tan(60_) = ——— 1L 1.45
g12 = ga1 & (), — Q) tan(66) tan(30, ) (1.45)
Si on utilise le fait que Q2% Qﬁ L= Qﬁ , — Q% on obtient que tan(d6_) tan(66,) = —1. On peut

alors avec cette égalité afﬁrmer que

504 = 60_ + g (1.46)

La composante cisaillante fait donc tourner les angles de vibrations en conservant leur orthogo-
nalité. Et si on suppose que les gradients sont faibles, dans ce cas ) ; — ; et Q_ — 02, ce qui
nous permet d’obtenir par approximation :

g12
QQ QQ )

00_ ~ arctan(—5———

(1.47)

Pour I’étude de la composante rotationnelle, nous prenons gio # go21. Ainsi, apres rotation,
I’orthogonalité des modes est brisée :

(912 — g21)(QF , — Q2)

e_.e; = (1.48)
(6 @1, - 92)2) (33 + 0, - 92)2)
qu’on peut simplifier au premier ordre selon g;;/€21 2 et obtenir :
g12 — 921
e_.e; ~ [y (1.49)

On remarque que pour un champ cisaillant ou rotationnel, la rotation des modes est directement
liée & I'espacement des fréquences de départ. Ainsi plus les fréquences de départ seront proches
plus le nanofil sera sensible aux composantes cisaillantes et rotationnelles du champ de force.

Les quatre composantes du champ de forces ont donc des effets définis et distincts sur les
caractéristiques mécaniques du nanofil. La divergence déplace les fréquences de résonance
en bloc, la composante hyperbolique modifie ’espacement de celles-ci, la composante
cisaillante impose une rotation en bloc des directions de vibrations et la composante
rotationnelle brise ’orthogonalité des modes. Ainsi la mesure expérimentale des fréquences
et angles de vibration du nanofil permet de remonter de maniere univoque aux quatre gradients
du champ de forces.

Calcul de la densité spectrale de bruit de vibration

Une premiere méthode expérimentale permettant de mesurer les fréquences et directions de
vibrations propres du nanofil est d’analyser son mouvement Brownien. Nous allons maintenant

| /|
\ /
— N
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CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

calculer la densité spectrale de bruit de vibration du nanofil projetée dans une direction de
mesure arbitraire et soumis & un champ de force externe. Notons cette direction eg = (cos(3),
sin(/3)) dans la base (e;, e2) avec B 'angle que réalise le vecteur de mesure avec la direction du
premier mode propre du nanofil. On projette le déplacement du nanofil selon cette direction :

(57‘5(15) = 65.(51'(15) (1.50)
qui peut s’écrire dans le domaine de Fourier

or3[Q2] = cos(B) (x11[Q6F 1 [ + X120F 1, 2[Q]) + sin(5) (x21[Q0F 1,1 [Q] + X220F 1 2[€2])
(1.51)
ol les x;; sont les composantes de la matrice susceptibilité définie a I’équation 1.28. En utilisant
la formule 1.18, on obtient la densité spectrale du mouvement projeté :

Sor5 [ = Spy 1[92 [eos(B)x11[2] + sin(B)x21 [Q]1* + Sp,,, 2[Q] |cos(B)x12[Q] + sin(B) x22 [5(2“2 |
1.52

Dans le cas ou les modes ne seraient pas couplés (gi2 = go21 = 0), I'expression de la densité
spectrale se réduit a

557“5 [Q} = COSQ(BMXH[Q”QSFMJ [Q] + Sin2(5)|X22[Q]|QSth,2 [Q] (1'53)

On retrouve une somme incohérente des spectres mécaniques des deux modes que 1’on représente
Figure 1.4. Si on suppose que les largeurs spectrales des deux modes sont les mémes (I'y = 'y =
), alors Sg,, ,[Q] = Sk, ,[2] = 2I'kpTMeg et la différence d’amplitudes entre les deux pics sur
le spectre est due aux facteurs de projection cos(3) et sin(f3).

10—18__

=
(en)
|
—
©
1

10—201

Bruit de position (m?/Hz)

10721:

T T T T
20200 20300 20400 20500 20600
Fréquence (Hz)

FIGURE 1.4 — Densité spectrale de bruit de position mesurée selon une direction arbitraire eg
représentée sur une plage spectrale centrée sur les 2 polarisations transverses de la premiere
famille longitudinale. La densité a été ajustée (trait noir) par la somme de deux lorentziennes

réelles incohérentes représentées en rouge (fréquence basse) et bleu (fréquence haute).

En placant le nanofil dans un champ de forces, les gradients spatiaux vont modifier la
matrice de susceptibilité. La densité spectrale de bruit de vibration 1.52 devient :

Tz cos®(B) (U, — Q) + Q°T3 + g3)
+Tsin?(8) (2 ) — Q2) + Q2TF + g3,) (1.54)
+sin 2ﬁ(g121“2(§2ﬁ72 — 02 — goo) + 921F1(Qﬁ71 —0?) —gn1)

2k 5 TMeg

= Gty
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A partir de la formule 1.54 il est possible de remonter de maniére univoque aux quatre
gradients du champ de forces mesuré. Il est possible de mesurer les décalages des deux fréquences
propres du nanofil & partir d'une seule mesure de spectre. Cependant, la détermination des
deux angles de vibrations nécessite de mesurer la projection du spectre dans deux directions
non-colinéaires, car ceux-ci peuvent étre non orthogonaux sous l'action d’un champ de force
rotationnel.

1.1.3 Reéponse du nanofil a une excitation

Nous venons de voir les modifications apportées aux caractéristiques mécaniques du nanofil
par les gradients spatiaux d’un champ de force statique. Il est cependant possible, dans certains
cas, de moduler temporellement ce champ de force. Dans ce cas la force modulée appliquée
au nanofil va exciter ses modes de vibrations et modifier son mouvement sans modifier ses
caractéristiques mécaniques. Pour I’étude de ce mouvement, on ajoute a la force de Langevin
une force de pompe monochromatique :

570 = X[ (OFu, + 6F,[2]) (1.55)

avec 0F,[Q] = Fp0(2 — Q). On suppose que la force de Langevin et la force de pompe sont
décorrélées, le déplacement du nanofil observé est donc la réponse a la somme des deux forces. La
puissance mesurée par un analyseur de spectre correspond a l'intégration de la densité spectrale
dans une bande passante (RBW pour Resolution Bandwidth en anglais). La puissance mesurée
a la fréquence de modulation €2, est donc :

Ps, (] = [X[]]? (Sr,, [Q RBW + 6F?) (1.56)

Cette formule permet de déterminer la force minimale que l'oscillateur peut détecter. On
définit cette sensibilité lorsque le rapport signal sur bruit est égal a un :

0F min = /2MegTkpT x RBW (1.57)

Il s’agit d’une limite fondamentale pour la détection des forces modulées qui est imposée par
le mouvement brownien du nanofil. ’augmentation de la sensibilité en force peut se faire par
plusieurs moyens, soit une diminution de la Resolution Bandwidth (RBW) qui entraine une
augmentation du temps de mesure et qui n’est donc pas toujours souhaitable. Soit une diminu-
tion de la température du nanofil qui nécessite un systeme cryogénique et peut avoir d’autres
problématiques comme ’apparition d’effets photothermiques. Les nanofils que nous utilisons
ayant une masse de quelques femtokilogrammes et une largeur spectrale de quelques Hertz, leur
sensibilité a température ambiante approche 'attonewton en une seconde de bande passante.

En balayant la fréquence de modulation de la force autour des fréquences de résonance du
nanofil on peut obtenir la réponse mécanique en amplitude et phase représentées Figure 1.5. A
la traversée des fréquences de résonance, la phase de la réponse augmente de 7. Comme la force
excite de maniere cohérente les deux modes de vibration, il peut y avoir des effets d’interférence

constructive ou destructive dans la mesure de réponse projetée des vibrations du nanofil.

Dans le plan réel, les trajectoires du nanofil excité sont des ellipses, représentées Figure
1.5.b, avec un grand rapport d’aspect et dont le grand axe est dirigé selon le mode de vibration.
Le mouvement du nanofil excité a une fréquence §2 s’écrit alors :

or(t) = R [(|0r[Q] | Ve, + |67, [Q] |- Ve, ) e~ (1.58)

J.L,/ﬁk
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CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

avec ¢ .[Q)] = arg(drs .[Q2]). On peut alors déterminer les longueurs des grands et petits axes
de ellipse ainsi que I'angle ® que fait le grand axe avec l'axe x :

jor3] + ors? | 1

Tmax = g + oV ([0 = [072[) + 4]0rs0r: P cos? (9. — da)  (1.59)
2 2
r2. = W — %\/(\5%\2 — [07,]2)% + 467,07, |2 cos®(d, — @) (1.60)
T 1 2|07r,07,| cos(¢, — dz)
I 1.61
Y 2 —l-Qarctan( G2 — |12 (1.61)

Ainsi en mesurant la réponse du nanofil projetée sur deux vecteurs de mesure non-colinéaires,
il est possible avec 'amplitude et la phase a résonance de remonter a la force d’excitation ainsi
qu’aux directions de vibration et les fréquences a résonance, soit tous les ingrédients nécessaires
pour avoir acces aux gradients spatiaux du champ de forces. Notons que dans le cas ou les deux
modes seraient perpendiculaires, la mesure projetée sur une seule direction est suffisante pour

déterminer ces valeurs.
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FIGURE 1.5 — Le balayage de la fréquence de modulation de la force autour des fréquences de
résonance du nanofil permet d’obtenir la réponse de celui-ci en amplitude et en phase a la modu-
lation de la force, a). la mesure de cette réponse projetée sur deux directions non-colinéaires eg
(bleu) et eq (orange) et on réalise leur ajustement (traits pleins) avec la susceptibilité mécanique
1.14. La mesure de la réponse sur deux directions non-colinéaires permet de reconstruire les tra-
jectoires du nanofil pour chaque fréquence de modulation de la force, b). Ces trajectoires sont
des ellipses dont I'amplitude dépend de la direction et amplitude de la force modulée, ¢). On
remarquera que les deux ellipses en rouge et bleu représentant les ellipses obtenues lorsque la
fréquence de modulation de la force est égale a une des fréquences de résonance du nanofil dont

les amplitudes, sont les plus grandes et sont perpendiculaires, donnant les directions de vibration

du nanofil.
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1.1. UN NANOFIL COMME SONDE DE FORCE

Il est possible que la force de pompe soit retardée, c’est-a-dire qu’il existe un délai entre la
force et la réponse du nanofil lié au temps d’établissement du processus physique responsable de
celle-ci. C’est notamment le cas avec les forces photothermiques ou la température au sein du
nanofil met quelques millisecondes pour atteindre son état stationnaire, ce qui est plus lent que
les périodes de vibrations. La force électro-optique, étudiée dans le Chapitre 3 de ce manuscrit,
est aussi un bon exemple de force retardée, car les charges mettent un temps fini et mesurable
pour se propager le long du nanofil. La latence d’application de la force amene alors I’ajout d’un
terme de retard ¢*?7 A la transformée de Fourier de la force et donne ainsi & la réponse une partie
imaginaire provenant de ce retard. L’apparition d’une partie imaginaire de la force de pompage
se traduit par le fait que la phase a résonance de dr = x0F n’est plus égale a 7.

On peut alors adapter les méthodes de mesure utilisée en AFM, ou on excite le levier a
résonance et on regarde le signal démodulé a cette méme fréquence, en venant exciter les modes
de vibration du nanofil avec une force bichromatique.

dF,(t) = Foer + |0F|(cos(ut + ¢) + cos(Qat + ¢))er (1.62)

Afin d’exciter les deux modes avec la méme amplitude de force, on aligne généralement la force
de pompage a 45° des modes mécaniques du nanofil.

Modification
Excitation resonance Asservissement

gs;

f 1 fréquence

Comparateur Filtre —>»  Oscillateur >

> de phase
Multiplicateur

FIGURE 1.6 — Schémas résumant le principe d’une boucle a verrouillage de phase. En haut le

schéma de fonctionnement sur la réponse du nanofil. Une force de référence excite le nanofil
a sa fréquence de résonance. Lorsque la résonance du nanofil est modifiée, la phase du signal
regu le sera aussi. La fréquence de la force de référence est alors modifiée par 'asservissement
pour obtenir de nouveau la phase de consigne et ainsi exciter le nanofil a résonance. En bas le
schéma de base du traitement du signal d’une PLL issu de [101]. Le signal d’entrée est démodulé
afin d’avoir acces a sa phase qui est soustraite a la phase de consigne pour construire un signal
d’erreur. Ce signal est multiplié par un gain réglable et vient s’ajouter a la fréquence d’excitation

de la force de référence.
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CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

L’asservissement utilisé dans nos mesures nécessite la mise en place d’instruments a détection
synchrone. Pour cela, nous utilisons un Boucle & verrouillage de Phase (Phase Locked Loop, PLL)
[102]. Cette technique de mesure permet le suivi en temps réel des fréquences de résonance du
nanofil en 'excitant avec une force de référence (optique ici, mais qui peut étre mécanique,
électrostatique, etc.). En excitant le nanofil avec une force de référence, il est possible de connaitre
la réponse en amplitude et en phase du nanofil. On réalise alors un asservissement sur la phase
de la réponse du nanofil a la force de référence. Cet asservissement est réalisé en modifiant les
fréquences de la force de pompe. Ainsi, en donnant comme consigne la phase & résonance d’un
des modes, on peut suivre sa fréquence de résonance en temps réel comme ’explique le schéma
Figure 1.6.

1.2 Les nanofils utilisés

Nous utilisons comme sondes pour nos mesures des nanofils en Carbure de Silicium (Silicon
Carbide, SiC), c’est un semiconducteur a grand gap indirect dont les trois formes cristallines
principales, 4H, 6H et 3C présentent des bandes interdites optiques a 385, 405 et 525 nm. Grace
a la faible densité (p = 3210kg.m™3) et le grand module d’Young (E > 400 GPa) du matériau,
qui peut étre cru sous la forme de tres grands rapports d’aspect, on peut réaliser des nanofils en
SiC tres légers qui présentent une tres grande sensibilité en force, avec des facteurs de qualité
mécanique compris entre 10% et 10 & température ambiante.

De plus les nanofils utilisés sont tres bien adaptés a une détection optique. En effet le grand
indice de réfraction ngc = 2.6 dans le visible place ces nanofils dans le régime de la diffusion de
la lumiere de Mie pour lequel des résonances optiques internes amplifient 'interaction lumiere-
matiere. Finalement leur grande conductivité thermique kg, = 360 W/m/K permet d’envoyer
sur les nanofils des faisceaux laser intenses (=10mW & pression ambiante et ~ 100 W sous
vide) sans risquer de les faire fondre.

Les nanofils utilisés dans le groupe ont des diametres variants entre 100 a 300 nm avec
des longueurs variables de 50 a 500 pm. Ils montrent généralement un facteur de qualité de
1000 & 10000 sous vide secondaire avec une masse effective de I'ordre de 10~ kg avec des
fréquences de résonance comprises entre 5 kHz et 50 kHz pour les premiers modes longitudinaux
du nanofil. Avec ces parametres, il est possible d’atteindre une sensibilité en force maximale de
10~'8 N.Hz~'/2. Les nanofils en SiC permettent donc une mesure de forces faibles précise & des
fréquences assez hautes pour ne pas étre géné par le bruit basse fréquence.

1.2.1 Sélection d’un nanofil pour les mesures

Avant toute expérience, il est important de choisir le nanofil adapté. Selon l'intensité
des forces ou des gradients de force que l'on souhaite mesurer, le type de force (optique,
électrostatique, de proximité, magnétique, etc.), le choix de la longueur d’onde de lecture, etc.,
on visera un type particulier de nanofil. Pour les champs de force tres faibles, on cherchera a
travailler avec des fils tres sensibles, plus & méme de les détecter, alors qu’on ne pourra pas
les utiliser dans des champs de force intenses, & cause des rotations induites ou des instabilités
mécaniques. Nous présentons dans cette section comment il est possible d’obtenir une bonne
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1.2. LES NANOFILS UTILISES

détermination des caractéristiques mécaniques du nanofil en l'observant avec un microscope
optique sous lumiere blanche ainsi que le protocole d’intégration du nanofil dans le montage.

Le grand indice de réfraction du nanofil lui permet d’héberger des résonances optiques de
volumes, appelées résonances de Mie qui dépendent fortement de son diametre. La théorie de
Mie décrivant la lumieére diffusée par un cylindre est analytique [103]. Il est donc possible de
calculer la lumiere réfléchie par le nanofil pour différentes longueurs d’onde et pour différents
diametres. Pour des diametres allant de 100 nm a 400 nm, plusieurs longueurs d’ondes permettent
de satisfaire une condition de résonance, ce qui rend les nanofils tres colorés. Cependant, pour
chaque longueur d’onde et diametre, la diffusion de la lumiere par le nanofil est angulairement
structurée ce qui modifie la puissance lumineuse pergue selon une direction donnée et selon
I’angle de collection de la lumiere.

90°
</ 600

902

é/' 60°

Champ réfléchi
/ collecté
<:| Champ
—— incident
‘ . 60°
90°

O 1 1 1 1 1 1 1
400 450 500 550 600 650 700 750 800

Longueur d’'onde (nm)

FIGURE 1.7 — Section efficace de diffusion d’un nanofil de 300 nm de diametre pour des longueurs
d’onde allant de 400nm & 800nm (ligne noire). En bleu et rouge, on représente cette méme
section efficace collectée dans des angles solides respectifs de 90° et 60° correspondant a nos
objectifs de microscopes. En gris, sont représentés les diagrammes de rayonnement des nanofils

pour quelques couleurs.

Ainsi la réflexion d’un nanofil éclairé sous lumiere blanche sera définie par la contribution
cohérente des différentes résonances de Mie mises en jeu, Figure 1.8. Comme il est possible de
déterminer pour chaque diametre et longueur d’onde la puissance optique diffusée par le nanofil
selon n’importe quel angle, on peut alors obtenir la couleur mesurée en réflexion. En prenant
en compte les propriétés de réflexion du microscope optique, du spectre RGB des pixels de
la caméra CCD et de I’écran de I'ordinateur sur lequel on affiche I'image du nanofil ainsi que
I’ouverture numérique de I'objectif utilisé, on peut alors construire un abaque colorimétrique de
la couleur observée en réflexion sous éclairage blanc, mais polarisé, Figure 1.8.

La connaissance des propriétés mécaniques du SiC (module d’Young, densité, coefficient de
Poisson) associée a la résolution de 1’équation d’Euler-Bernoulli permet de déterminer en fonction
du diametre et de la longueur du nanofil, sa masse ainsi que les fréquences de résonances des
modes mécaniques du nanofil. Cela permet alors de déterminer la sensibilité en force et le bruit
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CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

thermique du nanofil qui vont dépendre différemment de son diametre et de sa longueur comme
présenté sur 'abaque présenté Figure 1.9.

Collection : 70° en réflexion

[ I Polarisation parallele
. . . . . , . . L . . . . . .

Polarisati iculaire

20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200

Rayon (nm)
FIGURE 1.8 — En haut : image prise au microscope optique de différents nanofils en SiC pour
différentes polarisations de la lumiere incidente. Chaque couleur est associée a un diametre, les
nanofils présentés ayant une couleur uniforme mettent donc en évidence la constance de leur
diametre. Les zones sombres observables sont en général dues soit a une particule diffusante
déposée sur le nanofil, soit & une réduction locale du diametre du nanofil, d’extension souvent
plus petite que la longueur d’onde et associé a un changement de phase allotropique local. En
bas : abaque colorimétrique pour un nanofil en SiC selon son rayon (20nm a 200nm) tiré de
[97].

Pour les mesures, on recherche des nanofils avec une grande sensibilité en force. Afin d’as-
surer une bonne homogénéité de la mesure optique le long du fil, il est utile de travailler avec des
nanofil tres uniformes, afin d’étre moins affecté par des variations locales dans la force optique
ou 'interaction lumiere-nanofil par exemple.

On cherchera pour nos mesures des nanofils fins (100 - 200nm de diametre) et longs
d’une centaine de microns, correspondant a des fréquences de résonance, pour le premier mode
mécanique, comprises entre 10 kHz et 50 kHz ainsi qu’une sensibilité en force de l'ordre de la di-
zaine d’attoN.Hz~1/2 & température ambiante. Cette sensibilité n’est pas la plus grande possible,
mais elle permet de mesurer les forces explorées dans ce manuscrit tout en limitant les effets
néfastes des trop forts gradients sur la mécanique du nanofil (instabilité dynamique, rotation
excessive rendant impossible 1'usage d’une PLL, etc.).

1.2.2 Installation d’un nanofil

Nous utilisons des nanofils produits en grande quantité de maniere industrielle. Ils sont livrés
sous forme de poudre et on sélectionne le nanofil voulu dans la poudre a I'aide d’un microscope
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FIGURE 1.9 — Abaque tiré de [4] illustrant les caractéristiques mécaniques (fréquences de
résonance, masse, sensibilité en force, bruit thermique) d’un nanofil en fonction de sa longueur
et de son diametre. Cet abaque donne les valeurs théoriques a température ambiante pour un
facteur de qualité @@ = 10000.

optique. Une fois le nanofil trouvé, on vient a l'aide d’un translateur a 3 dimensions coller le
nanofil sur une pointe en tungstene. Le collage est réalisé en ayant au préalable enduit la pointe
de colle carbone. Afin d’assurer un collage le plus fort possible, le translateur tient la pointe en
tungstene dans un support chauffant (150 °C max). Ainsi en déposant le nanofil contre la pointe
sur une grande distance et en chauffant la pointe en tungstene afin de faire durcir la colle, on
obtient un collage robuste et de bonne qualité.

L’utilisation de pointes en tungstene permet de facilement pouvoir stocker, transporter et
intégrer les nanofils dans le montage expérimental. Si le collage est idéal, le nanofil va suivre
une génératrice de la pointe. Il est donc important d’avoir des pointes les plus fines et pointues
possibles afin d’avoir des nanofils droits par rapport & ’axe de la pointe. La création des pointes
est réalisée par gravure chimique sur des fils en tungsténe de 400 pm de diametre. Cette méthode
a été historiquement utilisée pour réaliser des sondes de microscopes a effet tunnel [104, 105, 106].
Le fil de tungsténe est plongé dans une solution de soude (NaOH) concentrée & 2mol.L.~1. On
réalise alors avec 'aide d’un générateur de courant 'oxydation du tungstene :

W + 2HO™ + 2H,0 — WO>~ + 3H, (1.63)

Le montage utilisé présenté Figure 1.10.a,b découle de celui de décrit par [106], utilisé
pour créer des pointes en tungstene pour les microscopes a effet tunnel. Le centre du fil en
tungsteéne (anode) est placé, a I’aide d’un micro-manipulateur, dans un anneau d’or (cathode)
sur lequel on vient déposer une goutte de solution de soude. Le fil de tungstene ainsi que 'anneau
en or sont respectivement reliés aux bornes d’'un générateur de courant qui délivrera 160 mA.
L’asservissement en courant permet une vitesse de gravure constante, ce qui donne des pointes
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CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

plus homogenes entre plusieurs gravures, Figure 1.10.c. La gravure du fil de tungsténe a partir
de son milieu présente un double intérét, tout d’abord lorsque la gravure sera terminée la partie
basse du fil se détachera ce qui arrétera la réaction juste au bon moment. Et il est possible
de récupérer la partie inférieure avec une cuve en téflon spécialement créée pour la maintenir
droite et récupérable. Pour la pointe supérieure, il convient d’éteindre le courant au bon moment.
Nous obtenons alors avec une gravure 2 pointes en tungstene. La gravure dure typiquement une
minute et 'on peut préparer des dizaines de pointes en une journée.

_1L* Générateur
T - de courant

— Fil de cuivre

recouvert d’or

Goutte de solution
de soude

Fil de tungsténe
attaché a un translateur

FIGURE 1.10 — a) Schéma du montage utilisé pour la réalisation des pointes en tungsténe. Un
fil de tungstene de 400 pm de diametre est mécaniquement attaché a un micro-translateur et est
électriquement relié a la borne positive d’un générateur de courant. Le centre du fil est placé dans
un anneau d’or qui est relié a la borne négative du générateur. Une goutte de soude concentrée
a 2mol/L vient fermer le circuit et le générateur est asservi en courant & 160 mA. b) Photo du

montage. ¢) Photos prises au microscope des pointes réalisées.

Il arrive que le nanofil attaché a la pointe puisse emporter avec lui d’autre nanofils ou des
poussieres. On le plonge alors dans une goutte d’eau afin de les lui retirer grace aux effets de
tension superficielle, Figure 1.11.a,b. Une fois le nanofil propre et droit, on réalise une seconde
analyse colorimétrique afin d’étre plus précis sur son diametre et sa longueur, Figure 1.11.c. En
effet lorsqu’il est dans la pelote, la nanofil est souvent orienté dans une direction aléatoire et
n’est pas parallele au plan d’observation, ce qui peut modifier la couleur percue.

L’insertion du nanofil dans le montage est réalisé avec un porte-pointe en titane qui s’insere
dans le montage avec une vis, Figure 1.11.e. Le porte-pointe a été congu avec l'aide de Laurent
Del’Rey, il est composé de deux parties semblables & un porte-mine de critérium : une partie dans
laquelle la pointe est insérée et une seconde partie vissée au-dessus de la premiere qui permet
de mécaniquement bloquer la pointe de tungsténe. Ce porte-pointe utilise un serrage mécanique
réversible, on peut ainsi facilement ajuster la hauteur de la pointe ou encore la changer pour
une autre pointe avec un autre nanofil si celui utilisé ne nous convient pas.

Avant d’insérer cet ensemble dans le montage expérimental, on réalise son recuit dans un
four & induction pendant environ 10 minutes & 700 °C, Figure 1.11.d. Le chauffage de la pointe
en tungstene est assuré par le contact entre la pointe et le porte-pointe sur 10 mm. Cela permet
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Polarisation perpendiculaire

Pelotte de nanofils
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FIGURE 1.11 — Résumé des différentes étapes de la préparation du nanofil apres sa sélection
dans la pelote. Le nanofil est nettoyé lors d’un trempage controlé dans une goute d’eau grace
aux effets de la tension superficielle b). Le nanofil est caractérisé optiquement pour déterminer
son diametre et vérifier sa bonne homogénéité c¢). La pointe est placée dans le porte-pointe e) et

on réalise le recuit du nanofil & 700 °C dans un four & induction d).

dans un premier temps de durcir encore plus la colle carbone et donc d’améliorer le facteur de
qualité mécanique, typiquement d’un facteur 50 a 100.

1.3 Lecture optique 2D du mouvement du nanofil

Nous avons vu qu’'un gradient cisaillant ou rotationnel était responsable d’une rotation des
modes du nanofil avec une possible brisure de leur orthogonalité. Il est possible dans le cas d’une
rotation en bloc de pouvoir connaitre les directions des modes avec un seul vecteur de mesure,
cependant si I'orthogonalité est brisée, il faut utiliser deux directions de mesures non-colinéaires.
Nous allons décrire dans cette section la méthode de mesure utilisée pour lire le mouvement du
nanofil projeté sur deux vecteurs de mesure non-colinéaires ainsi que le montage expérimental.

Le nanofil a cause de son fort indice de réfraction diffuse fortement la lumiere visible ce qui
permet de 'observer optiquement malgré son diametre sub-longueur d’onde. On réalise donc la
mesure optique du mouvement du nanofil grace & une Photodiode & Double Quadrants ( Quadrant
PhotoDiode, QPD) réalisée par Daniel Lepoittevin.

1.3.1 Principe de la mesure

On focalise un laser, dit de sonde, de longueur d’onde 633nm sur I'extrémité libre du
nanofil a 'aide d’un objectif de microscope adapté pour le vide. L’objectif de microscope a
un grossissement 100x et une ouverture numérique de 0,75. Un systeme de déplacement piézo-
électrique permet de déplacer le nanofil dans les 3 dimensions de I'espace. Le nanofil est alors
placé dans la partie focalisée du laser, appelée waist, ne faisant qu’un peu moins 500 nm de large.

On récupere la lumiere réfléchie par le nanofil via I'objectif de microscope et on la sépare
de la lumiere incidente grace a un cube non-polarisant 90/10 et on la détecte sur la QPD. Les
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mouvements du nanofil dans le waist vont modifier la lumiere réfléchie, ses vibrations sont donc
encodées dans la variation de la lumieére captée par la QPD.

La QPD est constituée de deux capteurs spatialement séparés et fournit la différence © et
la somme @ des photo-courants produits par les deux quadrants en séparant les signaux Basse
Fréquence (BF) et Haute Fréquence (HF). Les 4 signaux renvoyés par la QPD (V@%g, Vé{,%)
encodent le mouvement du nanofil et peuvent s’écrire :

VIR (vg + 0r(t) = VEG™ (xo) + or(t) - VVEE™ (r0) (1.64)
statique dyna;,nique

Ot on rappelle r( la position d’équilibre du nanofil et dr(t) les fluctuations autour de la position
d’équilibre. La coupure entre les voies BF et HF est en général autour de 1kHz, si bien que les
voies BF vont servir a mesurer les signaux statiques, tandis que les vibrations du nanofil seront
encodées sur les voies HF. On voit alors qu’en déplacant le nanofil dans le waist, les sorties
BF de la QPD vont permettre d’obtenir une image de la réflexion du nanofil et ainsi permettre
de connaitre la position du nanofil dans le waist. Les voies HF convertissent les fluctuations
rapides de position du nanofil en fluctuation de tension mesurables via les gradients spatiaux de
la réflectivité du systeme.

Ainsi les voies HF donnent accés a la projection du mouvement bidimensionnel du nanofil
sur les deux vecteurs de mesure donnés par :

Bow = VVee(ro) (1.65)
On peut alors définir deux vecteurs normalisés sur lesquels le mouvement du nanofil est projeté :

VVe a(ro)

e = = £ 1.66
ST IV Vs (o) (1.66)

dree(t) =ecq - or(t) avec

La voie © est donnée par la différence des signaux des quadrants et donc la différence
entre la lumiere réfléchie sur les quadrants de gauche et de droite. Elle est donc plus sensible
au mouvement perpendiculaire & ’axe optique. La voie @& donne leur somme et est donc plus
sensible au mouvement parallele a 1'axe optique.

On représente Figure 1.12 les cartes spatiales BF obtenues avec la QPD sur les voies © et @
sur une région de 5 pm x 5 pm autour du waist du laser. Ces cartes donnent les variations statiques
de la lumiere réfléchie dans le plan sous forme de tension apres amplification et soustraction ou
sommation des signaux provenant de chaque quadrant.

Les vecteurs affichés sur chaque carte montrent la direction du vecteur de mesure local
donné par les voies BF. On observe bien que sur I’axe optique B et B, sont respectivement
perpendiculaire et parallele & I’axe optique.

En notant s g les angles des vecteurs de mesure 85 g formés avec I'axe z, il est possible
de les décomposer dans la base spatiale de la mesure (z, 2) :

BV@,@
Bow = ( P ) (1.67)

0z
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FIiGURE 1.12 — Cartes sur les voie © et & BF obtenues en déplacant le nanofil dans le plan
horizontal autour du waist du laser. Les courbes sur les cotés montrent les coupes obtenues a
travers le point vert placé sur chaque carte montrant une position optimisant les vecteurs de
mesure (en norme et en orthogonalité). Les fleches partant des points montrent la direction des

vecteurs de mesure associés.

Le mouvement mesuré étant le mouvement du nanofil projeté sur les vecteurs de mesure, on
peut décomposer le mouvement mesuré dans la base (z, 2) :

ore cos(fs) sin(Bg) ory
_ . (1.68)
ore cos(fe) sin(Bg) or,
Dans le cas ou Bg g4 seraient non-colinéaires, il est possible d’inverser cette égalité pour recons-
truire les mouvements du nanofil dans la base (x, z) a partir des signaux mesurés :

(57 ) = oty —stperontiny et ot ) (e ) @9

La reconstruction du mouvement mesuré dans la base (x, z) nécessite donc une trés bonne
connaissance des vecteurs de mesure.

Afin d’effectuer une bonne mesure de Bg g, un protocole a été mis au point par Arnaud
Gloppe et Laure Mercier de Lépinay. On déplace le nanofil par pas de 20nm selon une figure
d’escargot qui est représentée Figure 1.13. A chaque pas on mesure les tension Vg%. On obtient
alors deux nappes de tensions qu’on ajuste avec un polynéme d’ordre 3, que I'on dérive ensuite
pour obtenir les gradients locaux. L’itération de cette mesure permet d’atteindre une précision
suffisante sur les gradients locaux pour chaque voie de mesure.

Pour améliorer la précision, on calcule aussi les gradients dans la base (z, z) tournée de 45°.
Afin de limiter les erreurs de mesure, on répete la mesure des gradients locaux une dizaine de
fois et on moyenne les résultats obtenus. On obtient avec cette méthode une bonne estimation
des vecteurs de mesure (normes et directions) ainsi que l'erreur statistique de la mesure qui se
situe au niveau de quelques pourcents.

Nous avons pour les mesures de force, besoin de détecter précisément les déplacements du
nanofil ainsi que l'orientation de ses modes. Il est donc important que les vecteurs de mesure

45




CHAPITRE 1. MESURES DE FORCES AVEC UN NANOFIL

alent une grande norme ce qui permettra d’observer de faibles mouvements. Aussi, il est plus
simple pour ’analyse du mouvement mesuré que les vecteurs de mesure soient alignés avec les
axes x et z. On obtient de tels vecteurs de mesure idéauzr en amont et aval du waist signalé par
un point vert sur la Figure 1.12.

‘X
/oxo' '_Oj; /A/'

o (=} “—O o
/ X b4 /
o—pr o —

(& o <« o

FIGURE 1.13 — Hlustration du chemin parcouru par le nanofil autour du point de mesure pour
la détermination des vecteurs de mesure B35 g. Ce parcours en forme d’escargot permet de faire

la mesure des gradients dans le plan XZ ainsi que dans le méme plan tourné de 45°.

1.3.2 La photodiode a double quadrant

La photodiode utilisée est un modele de chez Hamamatsu a deux quadrants, A et B. Ils sont
séparés par une zone insensible de 20 pm et ont une efficacité quantique de 85 % & 633 nm. Les
deux quadrants sont reliés a un étage d’amplification réalisé a I'Institut Néel par D. Lepoittevin.
L’étage d’amplification permet la séparation des signaux BF et HF ainsi que leurs amplifications.
Apres amplification, les signaux sont sommés ou soustraits et envoyés aux 4 sorties de la QPD
ou les sortie © renvoient A-B et les sorties @ -A-B.

Les signaux BF et HF sont amplifiés séparément, ils ont donc deux gains différents (H et
(). Ainsi les signaux renvoyés par la QPD en fonction de la puissance PAB recue par chaque
quadrant s’écrivent :

(VY Y () (WY Y (08) um
Vi —-Hf —HZ P Ve -Gy —G3 P
ou H et G dépendent de la fréquence du signal.

L’amplitude et la direction des vecteurs B¢ g sont mesurées via les signaux BF de la QPD.
Or les mesures du mouvement du nanofil sont réalisées avec les signaux HF. Il faut donc corriger
ceux-ci de la différence d’amplification. Pour cela, nous avons besoin du facteur de conversion
HF/BF de la QPD :

() o ool ( ChHBrohng -cpu-cRuy(vin)
Ve HAHB + HAHB \ —~GEHE +GEHE  GEHE + GZHE Vi
(o Vg’F >
— 1.71
<a—+ 0‘++)<V3§F (7

Dans cette expression les termes diagonaux a__ et a4 donnent les coefficients de conversion
HF/BF utilisés pour la conversion des vecteurs de mesure. Les termes antidiagonaux a4 _ et
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a—4 donnent les erreurs d’acquisition entre les quadrants a cause du fait que les sommateurs et
soustracteurs ne sont pas parfaits. En pratique, les amplificateurs sont trés symétriques et les
termes non-diagonaux sont en général tres petits devant les termes diagonaux.

Les gains des signaux HF dépendent de la fréquence du signal & analyser. Ainsi, les coeffi-
cients de conversion HF /BF dépendent eux aussi de la fréquence du signal observé. Les mesures
de forces étant faites sur une large plage de fréquences, il importe de calibrer ces facteurs HF /BF
sur une large plage de fréquences.

On réalise la mesure de la fonction de transfert de chaque sortie de la QPD a une modulation
d’intensité connue envoyée sur ses deux quadrants. Pour cela, on focalise un laser modulé en
amplitude via un Modulateur Acousto-Optique (Acousto-Optic Modulator, AOM) sur un des
quadrants et on récupere les signaux de chaque sortie avec un analyseur de réseau. On obtient
alors les fonctions de transfert de chacune des sorties de la QPD qui sont représentées Figure
1.14.

voie & voie @

Amplitude (u.a.)

180
90 i1

0 -

Phase (°)

-90

-180 1

T T T T T T
10t 102 10% 10t 105 10® 107 100 102 10® 10* 10° 10 107
Fréquence (Hz) Fréquence (Hz)

FIGURE 1.14 — Fonctions de transfert des sorties de la QPD pour chaque quadrant. L’excitation

de chaque quadrant a été réalisée avec un laser modulé en amplitude.

On observe que les sorties BF se comportent comme des filtres passe-bas avec des fréquences
de coupure proche du kilohertz. Les sorties HF se comportent comme des filtres passe-bande
allant de la dizaine de kilohertz au mégahertz. On remarque aussi que les fonctions de transfert
pour chaque quadrant sont tres proches ce qui permet de vérifier que les facteurs de contamina-
tion sont tres faibles. On peut donc poser Hé"@ = Hgy@ =Hg g et Géy@ = Ggy@ =Gog.

On peut alors avec les mesure des fonctions de transfert des sorties de la QPD obtenir les
coefficients HF/BF des sorties © et @ qui sont représentés Figure 1.15. Pour les mesures de
spectres, seuls le facteur de conversion en amplitude importe et on peut alors déterminer les
spectres calibrés et dimensionnés en m?.Hz !

_ Spvae [ <He,ea[0] >2 (1.72)

Ssre  [92] =
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FIGURE 1.15 — Facteur de conversion HF/BF des quadrants A et B sur les voies & et &. Le

facteur de conversion utilisé pour les mesures est la moyenne arithmétique des deux quadrants.

On peut aussi, en connaissant les vecteurs de mesure, retourner aux déplacements dans la
base (x, z) :

. IValQ] Hs[0 . Ve [Q] HglO
sin(Ba) “J5 T oty — sin(Be) Tt i

|
cos(fg) sin(fg) — cos(fg) sin(fe)

avec une expression similaire pour or,.

Sr[Q)] = (1.73)

Les mesures des fonctions de transfert des sorties de la QPD ameénent aussi un coefficient
HF/BF sur la phase. Ce facteur de phase n’est pas utile dans le cas de mesures de spectres.
Cependant, il donne le déphasage du signal induit par la QPD, il sera alors important de le
prendre en compte lors de mesures de réponses a une force externe.

voie © facteur HF /BF
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FIGURE 1.16 — Fonctions de transfert des sorties de la QPD de derniére génération et les facteurs

de conversion associés a chaque voie.

Au cours de la these, une nouvelle génération d’étage amplificateur a été réalisée par D. Le-
poittevin. Dans cette nouvelle génération, un filtre en T présent dans 1’étage d’amplification a été
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retiré ce qui a permis d’annuler des masses virtuelles aux bornes des amplificateurs opérationnels.
On a ainsi une meilleure réponse HF, plus plate avec une fréquence de coupure basse plus proche
du kilohertz. On présente Figure 1.16 les réponses des quadrants d’'une photodiode de derniere
génération ainsi que ses facteurs HF /BF pour les voies © et .

Le gain total de la QPD a aussi été multiplié par 5. Le montage électronique incorpore
également un ajustement de la tension moyenne sur les voies HF. En injectant ce signal lors
de la sommation ou soustraction des signaux HF, on peut recaler le signal autour de zéro. Les
générateurs de courant sont alimentés par l'alimentation principale du montage qui alimente
aussi les quadrants de la photodiode. Le nouveau schéma électronique de principe de ’amplifi-
cateur de la photodiode est représenté Figure 1.17.
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FIGURE 1.17 — Schéma de principe du montage amplificateur des Photodiode a Double Qua-

drants de derniere génération.

1.3.3 Montage expérimental

Les mesures de forces peuvent étre réalisées en analysant le spectre de vibration du nanofil
ou en mesurant sa réponse a une force extérieure dite de référence. La force de référence la plus
simple a appliquer est la force de pression de radiation. Nous utiliserons donc deux lasers, un
laser dit de sonde de 633 nm (rouge) utilisé pour lire le mouvement du nanofil et un laser dit de

pompe de 532 nm (vert) pour appliquer la force. Le montage expérimental détaillé est représenté
Figure 1.18.

Montage optique

Le réglage des intensités de chaque laser est réalisé par une lame demi-onde (A\/2) suivie
par un Cube Polarisant (Polarizing BeamSplitter, PBS). La lame demi-onde permet de régler la
polarisation du laser et le cube laisse passer les photons polarisés horizontalement et dévie ceux
polarisés verticalement. On a donc apres le PBS un faisceau laser polarisé horizontalement dont
on peut régler 'intensité. Afin de pouvoir régler la polarisation du laser atteignant le nanofil,
une seconde lame demi-onde est placée apres le PBS.
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Afin de pouvoir controler temporellement les intensités optiques (asservissement en puis-
sance, modulation d’intensité, etc.), chaque faisceau laser passe par un modulateur acousto-
optique adapté a sa longueur d’onde. Les AOM sont placés sur des pieds rotatifs, ce qui permet
de régler ’angle du Crystal de ’AOM par rapport a la direction du faisceau laser. On sélectionne
ensuite I'ordre 1 en diffraction en sortie de I’”AOM avec un diaphragme.

Les faisceaux laser sont ensuite fibrés. Chaque faisceau passe par deux lentilles convergentes
réalisant un télescope qui permet d’adapter le diametre du faisceau tandis que l'injection est
réalisée a ’aide d’une lentille asphérique montée sur un translateur linéaire permettant le réglage
de la focalisation du faisceau sur le cceur de la fibre. Les deux faisceaux sont injectés dans des
fibres séparées et sont ensuite recombinés dans un combineur fibré adapté a leurs longueurs
d’onde.

Le chemin optique fibré permet d’obtenir une meilleure stabilité temporelle de I'expérience
sur le long terme comparé a un chemin optique ouvert. De plus, la fibre permet un grand gain
de place dans un objectif de miniaturiser le montage dans le futur.

Les mesures sont réalisées sous vide pour obtenir un meilleur facteur de qualité mécanique
du nanofil et empécher la contamination ou détérioration des échantillons observés. Le montage
est alors placé dans une enceinte a vide en aluminium anodisé. La fibre optique entre dans
I’enceinte via un joint en téflon percé qui est serré mécaniquement afin d’en assurer I’étanchéité.

L’éclairage du nanofil est réalisé par un objectif de microscope Zeiss Epiplan Neofluar EC
LD 100x d’ouverture numérique NA=0.75, qui peut étre utilisé sous vide. Afin de pouvoir séparer
la lumiere transmise de la lumiere réfléchie, un circulateur optique est réalisé avec un Cube Non
Polarisant (Non Polarizing BeamSplitter, NPBS) réfléchissant 10 % de la lumieére placé avant
I’entrée I'objectif. On collimate la lumiere de la fibre avec un télescope compact a lentilles.

Modulation
d'intensité

Laser d’excitation

Mélangeur

N2 PBS Télescope \
l
BAQ = Nanofil
Asservissement
/ Enceinte 1 |
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VNA I BP || avide ]
sa, s, | RHH—— - : Lo oo
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FIGURE 1.18 — Schéma détaillé du montage expérimental. Un zoom sur la piece en inox assurant
Iinjection du faisceau lumineux dans ’objectif de microscope est montré sur le coté. Le schéma

optique de la lumiere blanche est omis pour rendre le schéma plus lisible.

Afin de limiter le nombre d’optiques dans ’enceinte a vide et d’avoir un systéeme d’éclairage
stable dans le temps, une piéce en inox sur mesure a été réalisée a I'Institut Néel par J. Jarreau
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du pole ingénierie expérimentale. On attache sur cette piece, montrée plus en détail Figure 1.18,
le collimateur fibré et 1'objectif de microscope. Au centre de la piece, on place le cube 90/10.
La piece a été réalisée de maniere a ce que le centre du cube 90/10 soit aligné avec la sortie
du télescope compact et ’entrée du microscope. Il n’y a ainsi pas besoin d’otique pour régler
I'injection du faisceau laser dans le microscope, qui est centré par construction.

Grace a ce montage, on injecte 10% de la lumiere du faisceau optique dans 1’objectif.
Cette perte est peu importante, car les lasers utilisés permettront toujours d’avoir une puissance
lumineuse suffisante sur le nanofil. On peut ainsi récupérer 90 % de la lumiere réfléchie par le
nanofil contenant le signal qui nous intéresse.

La lumiére réfléchie par le nanofil sort de l’enceinte en espace libre via un hublot. La
séparation de la lumiere rouge et de la lumiere verte est réalisée par un miroir dichroique. Les
faisceaux séparés passent par des filtres passe-bande centrés sur leur longueur d’onde afin de
minimiser les contaminations possibles entre les lasers. Des lentilles convergentes les focalisent
ensuite sur des récepteurs optiques. Il s’agit de la QPD pour le faisceau rouge de lecture et d’une
photodiode Thorlabs pour le faisceau vert.

On ajoute aussi la possibilité d’éclairer le nanofil et I’échantillon avec de la lumiere blanche
afin d’avoir une image complete du systéeme nanofil-échantillon. Cet éclairage sous lumiere
blanche est tres utilisé pour réaliser un positionnement grossier du nanofil dans le waist et
d’approcher 1’échantillon du nanofil. La lumiére d’une lampe blanche est collimatée et injectée
via un hublot a l’arriere de ’enceinte a vide. On obtient ainsi une image en transmission du
nanofil et de ’échantillon. La lumieére collectée a travers ’objectif de microscope est ensuite
séparée du chemin des QPD via un miroir basculable qui ’envoie sur une caméra CCD.

Positionnement grossier et fin

Tout le montage expérimental est construit autour de l’objectif de microscope, et donc
des lasers, qui est fixe. Il est donc nécessaire de pouvoir positionner le nanofil dans le laser
pour pouvoir 1’étudier optiquement. Une fois les bons vecteurs de mesure obtenus, le nanofil
restera fixe dans le waist. Les cartes de force seront alors réalisées en déplagant 1’échantillon par
rapport au nanofil. Nous devons donc mettre en place deux systemes de déplacement en cascade,
un permettant le déplacement du nanofil et un permettant le déplacement de I’échantillon.

Pour réaliser ces deux étages, ’échantillon est placé au-dessus d’une petite tour piézo-
électrique Attocube ANS100. Cette tour a une course de 40x40x 24 pm et est placée dans une
cuve en titane permettant le passage des cables de connexion. La cuve de titane est insérée dans
une platine piézoélectrique PI P-733, de course 30 x 30 x 10 pm. La platine piézoélectrique permet
donc le déplacement en groupe du nanofil et de I’échantillon, la tour piézoélectrique permet elle
de déplacer ’échantillon par rapport au nanofil.

Sur la cuve contenant la tour, on vient visser un kiosque en titane. Ce kiosque permet de
tenir le support sur lequel est attaché le porte-pointe et donc le nanofil. Le support tenant le
porte-pointe est le toit du kiosque. Il est constitué d’une piece en maccor en forme de dome
isolant électriquement le nanofil. La vis sur laquelle s’attache le porte-pointe passe par deux
pieces de serrage mobile. Ce toit incurvé permet de rectifier I’angle du nanofil par rapport a
I’échantillon de +10°.
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La platine piézoélectrique est placée sur un support en acier inoxydable et cuivre représenté
Figure 1.19. Ce support est connecté a 3 translations motorisées pas a pas selon les 3 axes de
la base de mesure pour pouvoir réaliser des déplacements grossiers de I’ensemble sur de longues
distances. Ces translations sont surtout utilisées au début de la phase alignement, pour approcher
I’extrémité libre du nanofil dans le waist.

Suspension
inox

Plaque thermalisée
Eléments Peltier
« Masse » thermique

FIGURE 1.19 — Support sur lequel est placé la platine piézo-électrique. On voit sur la photo de

gauche les modules Peltier permettant ’asservissement thermique du montage.

Le support de la platine piézoélectrique a aussi pour but de stabiliser sa température.
La dilatation thermique des pieces de ’ensemble de motorisation engendre des déplacements
considérables aux échelles spatiales de nos mesures. Pour cela, le support est constitué d’une
grosse plaque en cuivre jouant le role de masse thermique. Quatre modules Peltier montés en
série sont placés sur les coins de cette masse thermique. Ils serviront a réaliser un asservissement
en température de ’ensemble du coeur de I'expérience. Puis, une plaque de cuivre plus fine, sur
laquelle on place la platine piézoélectrique, est posée sur les modules Peltier afin de jouer le
role de conducteur de la chaleur. Afin de permettre un meilleur chauffage et asservissement en
température, les deux plaques en cuivre sont serrées par des vis en nylon pour presser les modules
Peltier le plus possible. Finalement, deux suspensions en acier inoxydable sont attachées aux
bords de la masse thermique et attachées aux translations motorisées. Le montage complet est
présenté en 3 photos sur la Figure 1.20.

1.3.4 Logiciel de commande

Les déplacements du nanofil et de I’échantillon sont gérés par 2 cartes National Instrument
qui ont 4 entrées et 4 sorties. Les entrées de ces cartes permettent ’acquisition de données des
voies BF de la QPD pour mesurer les vecteurs de mesures, tandis que les sorties controlent
de maniére synchronisée les tensions appliquées aux platines piézoélectriques. Afin de pouvoir
synchroniser les déplacements avec ’acquisition des données et créer des routines d’acquisition,
un programme écrit en langage Python a été réalisé par le groupe depuis plusieurs années et est
toujours en développement.

La structure principale du programme a été développée par A. Gloppe puis reprise par
L. Mercier de Lépinay et F. Fogliano. Le programme est nommé Nanolmaging-Lab (NIL) et
permet de réaliser a la fois le positionnement et la lecture du nanofil par le laser sonde ainsi que
la mesure de carte de force en synchronisant les différents appareils (analyseurs de spectre, de
réseaux et Lock-In). Le programme est composé de 3 classes principales.
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FIGURE 1.20 — Photos du montage expérimental. La photo a) montre 'enceinte a vide (1), le
chemin optique du laser de sonde (2) et du laser de pompe (3). L’image b) montre une photo de
I'intérieur de 'enceinte avec la piece en inox (4) sur laquelle sont connectés le collimateur fibré
(4.a) et Pobjectif de microscope (4.c) avec en son centre le cube non-polarisant 90/10 (4.b). Le
kiosque et son couvercle en maccor (5) est placé sur le montage de motorisation (6). On peut
voir les cables de connexion de la tour et de la platine piézoélectrique (7). La derniére photo c)
se concentre sur le kiosque. Le toit du kiosque est constitué d’une piece en maccor (11) courbée
et gravée avec une piece de serrage (10) en métal relié a la masse électrique des instruments
de mesure. On appose aussi un petit module piézoélectrique (9) sur la piece de serrage afin de
pouvoir exciter mécaniquement le nanofil placé dans le porte-pointe (12). Finalement, on peut
voir I’échantillon posé sur son support (13) relié électriquement (8) & 'ordinateur controlant la

mesure.
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La classe Instruments est une classe contenant les pilotes des instruments utilisés. Les
pilotes écrits peuvent étre associés a des interfaces graphiques dédiées si cela est pertinent pour
I'utilisation de l'instrument.

La classe Scripts contient tous les protocoles de manipulation des entrées et sorties des
cartes National Instruments, mais aussi des autres instruments. Cette classe est utilisée pour
créer des routines de mesure. Elle contient notamment le protocole de déplacement du nanofil au-
dessus de ’échantillon, point par point, permettant de réaliser des cartes de différentes données.

La classe Interfaces regroupe les interfaces graphiques de chaque instrument utilisé. Elle
permet aux scripts couramment utilisés ou a ceux demandant des réglages complexes d’avoir
une interface graphique dédiée simplifiant leur utilisation.

Un programme meére nommé mother permet de définir les instruments, scripts et interfaces
utilisés pour les mesures. Une fois le choix fait, ce programme crée un programme d’interface
Python en associant des fichiers de configuration et un code permettant de charger les éléments
choisis dans mother.

Le travail de P. Heringlake a permis 'ajout du HF2LI de Zurich Instruments qui est un
amplificateur a détection synchrone. Il contient 2 voies d’entrée ainsi que 2 voies de sortie et 6
démodulateurs avec la possibilité de réaliser 2 PLLs simultanément. Son implémentation dans le
programme NIL permet de réaliser des cartographies en temps réel des fréquences de résonance
et des amplitudes de vibration du nanofil, amenant la possibilité de la mesure de forces en temps
réel.

= | Parametres du balayage Zone 1 Zone 1 Zone 2
golbal : Demod 1
107 —— Demod 2

~| | Parametres de la 1ére
zone plus précise s

< |Paramétres de la 2nde .
zone plus précise 107 H — i

Choix des démodulateurs osnl |
du HF2L utilisés

e st e e et e

FIGURE 1.21 — Capture d’écran de l'interface utilisée pour réaliser des balayages en fréquence
personnalisés interfacant le Lock-In Zurich Instrument. La zone de gauche permet de rentrer les
parametres du balayage global (fréquence de départ, d’arrét, nombre de points de mesure, temps
d’acquisition par point). Une fois le balayage lancé, on peut avoir sur la droite de la fenétre un
affichage en temps réel de la réponse obtenu sur les démodulateurs de la HF2LI choisie. On a
représenté la réponse large avec un zoom sur la résonance au centre et une réponse avec une

zone par pic sur la droite.

On montre I’exemple d’une des interfaces du HF2LI Figure 1.21. Cette interface permet de
réaliser des mesures de réponse personnalisées. Pour cela, on définit les parametres : la fréquence
de départ, de fin, le nombre de points de mesure et le temps de moyennage pour chaque point.
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Il est aussi possible d’inclure une plage de fréquences restreinte mieux échantillonnée. L’intérét
premier de cette fonctionnalité est de réaliser des mesures de réponse large bande (de 100 Hz a
100kHz typiquement) avec une bonne mesure de la réponse a résonance qui ne s’étale que sur
quelques kilohertz.

1.4 Conclusion

Ce chapitre a permis la présentation de notre sonde de force ainsi que du montage de
I’expérience et la méthode de mesure. La premiere partie du chapitre s’est focalisée sur la for-
malisation des mouvements du nanofil ol on a exposé sa décomposition en une somme de modes
discrets.

Nous avons ainsi pu présenter I'impact des signatures d’un champ de forces sur ses propriétés
mécaniques. La mesure de ces perturbations permet d’obtenir les gradients spatiaux du champ
de forces dans lequel est plongé le nanofil. Ceci est la base de notre méthode de mesure des
champs de force bidimensionnels s’exercant sur le nanofil.

On a également présenté la réponse bidimensionnelle du nanofil soumit a une force excita-
trice. L’analyse de la réponse du nanofil a une force de référence permet de mettre en place une
mesure de champs de force en temps réel.

Dans la seconde partie de ce chapitre, nous avons présenté en détail la fabrication et l'in-
sertion de nanofils dans le montage expérimental. Les nanofils sont choisis par observation sous
lumiere blanche au microscope optique. La couleur réfléchie par les nanofils permet alors de
déterminer leur longueur et leur diametre et donc leurs propriétés mécaniques. Ils sont ensuite
collés sur une pointe en tungstene gravée électro-chimiquement.

Finalement, le chapitre se termine sur une section présentant le montage expérimental
introduisant le protocole de mesure du mouvement du nanofil a 2 dimensions. Ce protocole
nécessite un amplificateur de photodiode faible bruit réalisé au sein de I'Institut Néel qui ne
cesse d’etre amélioré et dont la derniére génération a été installée durant la these.

Les montages optiques et de motorisation ont ensuite été présentés en détail, permettant
d’introduire les modifications réalisées sur le montage durant cette these. Ces modifications ont
permis une amélioration de la stabilité du montage en utilisant une fibre optique en injection
ainsi que par ’apport d’une piece d’injection robuste sans réglage.

Finalement, la présentation du programme de controle du montage expérimental finalise
le chapitre. Ce programme, constitué de 3 grandes parties, permet le controle du nanofil et de
I’échantillon ainsi que des instruments utilisés. Il permet ’acquisition des données et la mise en
place de routines de mesure sous la forme de scripts.
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Chapitre 2

Etude des forces de proximité a la
surface de nanostructures
métalliques : des forces
électrostatiques aux forces de

Casimir

La grande sensibilité en force des nanofils et leur capacité a mesurer des forces vectorielles,
transverses a leur axe, les rendent particulierement adaptés pour venir sonder les forces de
proximité a la surface d’un échantillon, notamment les forces électrostatiques et de Casimir.
Ces deux forces, d’origine électromagnétique, présentent en effet de fortes structurations spa-
tiales lorsqu’on s’approche de nanostructures, a cause des effets géométriques qui exacerbent
localement les champs électriques (effets de pointe par exemple), et donc les forces que va res-
sentir le nanofil. Ce dernier, de par son caractere diélectrique, va en effet étre attiré vers les
zones de fort champ électrique. Ainsi, la mesure de ces forces va permettre d’obtenir une in-
formation forte sur la topographie de 1’échantillon, mais aussi sur la présence d’imperfections,
de champ parasites, de contaminants. D’un point de vue plus fondamental, si on disposait d’un
échantillon idéal, ne présentant aucun des défauts précédents, on pourrait alors travailler dans le
vide électromagnétique, et il ne resterait alors que les fluctuations quantiques dites de point zéro
du champ électromagnétique, responsables des forces de Casimir. Les forces électromagnétiques
étant quadratiques en champ, ces fluctuations vont étre capable de générer des forces a la surface
du nanofil. Si ces fluctuations sont isotropes, leur résultante sera nulle, mais si on approche le
nanofil d’une autre surface, cela va asymétriser les fluctuations autour de ce dernier, et ainsi
générer une force non nulle. Les forces de Casimir ont été prédites, il y a plus de 70 ans, elles
ont été mesurées dans des géométries quasi-unidimensionnelles : entre deux plans, une sphere et
un plan. Aujourd’hui, la théorie et les expériences ont progressé conjointement pour atteindre
des niveaux de compréhension quasi-métrologiques.

L’enjeu est important, car les forces de Casimir sont par essence une conséquence directe de
la description du champ par 1’électrodynamique quantique, et toute déviation pourrait suggérer
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CHAPITRE 2. ETUDE DES FORCES DE PROXIMITE

une faille dans la théorie (pourtant extrémement robuste jusqu’a présent). Jusqu’a présent,
les forces de Casimir ont toujours été mesurées comme étant attractives dans le vide dans
des géométries quasi-1D utilisées jusque-la. Des développement récents, notamment numériques
réalisés en 2010 dans le groupe de Johnson [1] ont commencé a pouvoir simuler des configurations
nouvelles et a la grande surprise de la communauté, il a été démontré que la force de Casimir
entre une aiguille et un trou foré dans un plan métallique pouvait devenir verticalement et
latéralement répulsive lorsque l'aiguille était placée au-dessus du trou. Les forces annoncées
étaient relativement faibles, environ 10aN pour une aiguille de 20nm de diametre, 320 nm de
long et placée environ 100 nm au-dessus du trou comparé a environ 0.1 pN pour les mesures
sur les structures classiques [107, 57], c’est pourquoi cette prédiction n’a pas pu étre vérifiée
expérimentalement. La géométrie du nanofil se rapproche naturellement de celle d’une aiguille
(de taille finie dans larticle), et 'observation de ces forces de casimir latéralement répulsives a été
un objectif emblématique des travaux de I’équipe ces derniéres années, réalisé en collaboration
avec le groupe de Serge Reynaud du LKB.

Afin d’observer les forces de Casimir, il est nécessaire de travailler dans le vide électro-
magnétique. Si ’échantillon était parfait, completement homogene et exempt de contaminants,
joints de grain, etc. il suffirait d’ajuster son potentiel pour annuler le champ électromagnétique
a sa périphérie. Cependant, cette situation idéale n’existe pas dans la réalité, et comme on a
pu 'observer avec des nanofils, il existe de forts champs résiduels a leur surface, qui ne peuvent
étre compensés completement avec le seul potentiel de contréle de ’échantillon : en effet, si le
champ produit par la nanostructuration n’est pas localement orienté dans la méme direction
que le champ résiduel, on ne pourra jamais ’annuler completement. Cette situation est donc
spécifique aux géométries non quasi-1D : dans ces dernieres, on peut toujours compenser le
champ résiduel a cause de la forte symétrie du systéme, et les imperfections dues aux champs
résiduels apparaissent comme une correction a appliquer aux mesures, basée sur une étude
statistique de ces potentiels résiduels. Ce n’est plus le cas dans notre géométrie, ou il va falloir
compenser beaucoup plus fortement ces champs résiduels, grace a ’emploi de plusieurs électrodes
de controle. Pour cela, il va étre nécessaire de mettre en place une méthodologie nouvelle, qui
sera décrite dans ce chapitre.

Nous allons dans ce chapitre étudier dans un premier temps les effets de la force électro-
statique sur le nanofil. Notamment, nous allons l'utiliser pour venir sonder la surface de nos
échantillons, leur topographie, mais aussi a leurs imperfections naturelles comme les joints de
grain.

Nous allons ensuite exposer une premiere approche pour tenter de compenser au mieux
les forces électrostatiques. Cette méthode est basée sur une cartographie des champs de force
réalisée a différentes tensions d’échantillon, suivie d’une analyse statistique visant a retrouver
la tension de compensation moyenne de 1’échantillon. Cette méthode permet de réaliser une
compensation partielle du champ électrostatique et permet d’obtenir une pré-estimation des
forces résiduelles, dont les forces de Casimir, qui bien souvent permet d’obtenir un champ de
force en accord avec la phénoménologie attendue, mais ne peut en aucun cas étre considérée
comme une mesure quantitative.

C’est pour tenter d’aller au-dela et de réaliser une meilleure compensation des champs
résiduels que nous avons développé de nouveaux échantillons permettant de générer des champs
électrostatiques réglables en intensité et en direction grace a plusieurs jeux d’électrodes externes
entourant la structure d’intérét. On terminera le chapitre par la présentation d’une méthodologie
permettant une compensation plus complete des champs résiduels, grace a ’emploi de plusieurs
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2.1. MESURE DE LA FORCE ELECTROSTATIQUE AU-DESSUS DE
NANOSTRUCTURES METALLIQUES

électrodes de controle. Nous la mettrons en ceuvre dans la mesure des forces électrostatiques
et de Casimir au-dessus d’une tranchée étendue latéralement, dans une configuration invariante
par translation, permettant de se limiter a deux électrodes de compensation. Comme nous ne
mesurons pas des forces, mais des gradients de force, il sera nécessaire de réaliser des intégrations
spatiales des gradients mesurés, ce pourquoi nous présenterons une validation expérimentale en
amont. Cette méthodologie a deux électrodes, permet de compenser les champs résiduels dans
la limite ou ils restent relativement homogenes sur la taille de 'extrémité du nanofil, ce qui
est vrai a suffisamment grande distance des patches électrostatiques (h > 100 nm), mais nous a
permis d’obtenir un champ de force a champ nul, en bon accord qualitatif avec les simulations
numériques réalisées. Nous exposerons donc les différentes étapes de cette analyse.

2.1 Mesure de la force électrostatique au-dessus de nanostruc-

tures métalliques

2.1.1 Tenseur de Maxwell

Lorsqu’il est placé dans un champ électrostatique, le nanofil va subir une force électro-
statique. La composante longitudinale E| du champ électrique va polariser le nanofil selon son
axe, laissant ainsi une charge induite non nulle en bout de fil, qui va ensuite subir ’action de la
composante transverse E| du champ et créer une force transverse. La force subie par le bout
du fil va donc s’écrire qualitativement F| EE;.

Afin de calculer quantitativement la force électrostatique appliqué au fil, on doit intégrer le
tenseur des contraintes de Maxwell [108] sur la périphérie du nanofil :

F=— ?’gmt - adS (2.1)

avec S la surface du nanofil, n la direction normale & la surface pointant vers 'extérieur, T le
tenseur de Maxwell et (); représente la moyenne temporelle. Dans notre cas électrostatique, le
tenseur de Maxwell s’écrit :

1
T, = €o <EiEj — 2E25ij) (2.2)

ol €p est la permittivité du vide. Selon les faces du nanofil et la direction de la force que 'on
considere, on sera donc sensible plutot a des termes hors-diagonaux, ou a des termes diagonaux
du tenseur.

Simulations de la force électrostatique dans un champ quasi-homogéne

Tout d’abord, il convient de rappeler qu’en champ homogene, les particules diélectriques
ne subissent pas de force. Cependant, les particules allongées peuvent s’aligner avec un champ
externe, ce qui signifie que les densités de forces électrostatiques sont non nulles uniformément
et que c’est bien leur somme sur toute la surface qui se compense.

A A
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FIGURE 2.1 — Simulation du champ électrostatique aux environs de I'extrémité d’un nanofil
cylindrique. L’échelle des couleurs représente la norme du champ, les lignes grises avec les fleches

les lignes de champ et les lignes noires en pointillés, les iso-potentielles.

C’est aussi le cas avec nos nanofils, et nous allons dans cette section étudier la distribu-
tion surfacique des forces électromagnétiques, afin de mieux comprendre comment le nanofil va
pouvoir permettre de sonder les champs électrostatiques produits par la surface.

Afin de comprendre plus précisément les variations de la force électrostatique ressentie par
le nanofils en fonction de sa géométrie (longueur, diametre, forme de l'extrémité), on a réalisé
une simulation par éléments finis en trois dimensions, avec le logiciel COMSOL, de la force
électrostatique appliquée sur le nanofil plongé dans un champ électrostatique homogene.

Pour cette simulation, un cylindre de rayon R et de longueur L est placé dans un champ
homogene de direction 6. Les parametres R, L et 6 sont tous les trois modifiables, ce qui permet
d’étudier la force électrostatique pour différents rayons et longueurs de nanofil ainsi que pour
différentes directions de champ homogene. Le champ total est représenté sur la Figure 2.1, pour
un angle d’incidence de 45°. On constate qu’il est relativement homogene autour du corps du
nanofil, et qu’en bout de fil, on observe un renforcement ou une baisse si on 1’évalue dans la
direction du champ externe ou bien perpendiculairement. Les effets de pointes sont également
bien visibles et sont fortement corrélés a la courbure du bout du nanofil. La force transverse est
ensuite calculée en utilisant seulement la moitié inférieure du nanofil.

On réalise une premiere simulation de la force en utilisant un cylindre de rayon R = 200 nm
pour différentes longueurs et avec un champ homogéne dont la direction varie dans le plan
vertical XY. On a représenté dans la Figure 2.2 les résultats de cette simulation.

La norme de la force transverse présente une dépendance angulaire quadratique (F o
cos?(0)) et s’annule lorsque le champ électrique est perpendiculaire ou parallele au nanofil.
On retrouve bien la dépendance de la force au produit E; E;| en bout de fil. Cependant, la force

totale dépend de la longueur du nanofil et ne varie quasiment plus lorsque la longueur dépasse
de 10 pm.

60



2.1. MESURE DE LA FORCE ELECTROSTATIQUE
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FIGURE 2.2 — Simulation de la force électrostatique appliquée sur la moitié d’un cylindre de
longueur L variable, plongé dans un champ électrostatique dont la direction varie entre 0 (pa-
rallele au fil) et 27. L’extrémité du fil est une demi-sphere de rayon R = 200 nm dont on a mis
la représentation en haut a droite. A gauche sont représentées les variations de 'amplitude de
la composante transverse de la force pour chaque longueur de cylindre selon I’angle du champ
appliqué. On remarque que la force sature lorsque le cylindre atteint la dizaine de microns. A

droite les mémes courbes sont représentées de facon polaire.

Les effets de saturation de la force avec la longueur proviennent du fait que le champ
électrique externe homogeéne est modifié localement par le nanofil comme le montre la Figure
2.1. L’extrémité du nanofil va, selon sa forme, impacter le champ a sa surface, mais la force
totale ressentie, ne dépendra que du produit E | E dans les configurations étudiées.

Calcul analytique pour la demi-sphere

Pour vérifier les prédictions des simulations numériques qui nous ont servi a étudier
la dépendance des forces selon la géométrie du nanofil, nous avons vérifié que nous re-
trouvions les mémes résultats dans le cas analytique d’une sphere plongée dans un champ
homogene. Une sphere diélectrique placée dans un champ homogene Egeg se polarise se-
lon la direction ey. Cette polarisation génere des charges surfaciques générant un champ
électrique supplémentaire qui s’ajoute au champ total. Le champ extérieur a la sphere

s’écrit alors :
(e, -ep)e, — e
e

E = Epey + EpolaR33 (23)

ou e, représente le vecteur radial défini dans ’espace de la demi-sphere du bas, Epg, =
Eo Z;% avec €, la permittivité relative du SiC, R le rayon de la sphere et r la distance
par rapport au centre de la sphere. On reconnait le champ externe et un champ dipolaire

induit.

Afin de calculer la force électrostatique appliquée sur le nanofil, on ne s’intéresse

qu’a la demi-sphere du bas qui représente I'extrémité libre du nanofil. On pose p = Z;%,
ainsi le champ a la périphérie de la demi-sphere s’écrit :
E/Eo = (1 — p)eo + 3u(er - eo)er (2.4)
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Les vecteurs ey et e, décomposés dans la base sphérique de la demi-sphere s’écrivent :

cos(fp) cos(0)
ey = | sin(bp) et e, = | sin(f)cos(¢) (2.5)
0 sin(#) sin(¢)

La force électrostatique appliquée a la demi-sphere s’écrit alors :
E2
F = —60/(—2€r +(E-e.)E)dS (2.6)
S

avec dS = R?sin(#)dfd¢. Les deux termes de cette intégrale peuvent s’écrire :

EQ/E% = (1- N)2 + (6 + 3p)(e; - 90)2 (2.7)
E-e. = (1+42u)Eo(e; - eo)
ce qui permet de développer l'intégrale précédente :
P =B} [ ((1+20)(en-e) (1~ p)eo + (e, - en)e)
o (2.8)

- %((1 — p)? + (6 + 3p) (er - 60)2)67") a5

Finalement en réalisant l'intégration en coordonnées sphériques avec 6 : 0 — /2,
on obtient les deux composantes de la force électrostatique :

7

e +1)°
%
F| = —¢nR (e, 1+ 2)° —sEEL~-L 88eomR? E\EL (2.9)
2€, e =1
F||:—eo7rR2 —9(e2 + 26, +3) _, 2 9(ez + 2¢ ) ﬁ
8(€r aF 2) 4(61" 4 2)2 (210)

~ —eynR? (0.59E 11 21E”)

ou on a pris €, ~ 9.7 pour le SiC.

Le calcul réalisé ici donne une expression analytique exacte de la force électrostatique
sur une demi-sphere. La force transverse est bien proportionnelle au produit des compo-
santes du champ comme le laissait penser la simulation avec Comsol.

Les simulations affichées dans la Figure 2.3.a ont été réalisées en allongeant la
demi-sphere pour la transformer progressivement en un batonnet arrondi. On voit que
la force totale sature lorsque la longueur du nanofil dépasse quelques micrometres, et que
la contribution de la face inférieure reste toujours d’au moins 50% de la force totale. On
a également varié la forme de la pointe : en testant un cylindre ou on a arrondi les angles
(R, = 20nm) : la force est plus intense au départ, mais converge vers une valeur identique
pour des géométries plus allongées, ce qui signifie que la forme exacte du nanofil n’aura
que peu d’impact dans cette situation de champ homogene. En pratique, ce ne sera plus
le cas, car les champs varieront rapidement avec la distance a 1’échantillon. Ainsi, on
retiendra qu’en champ homogene, la force latérale s’exprime :

|F .|~ 8.8comR°EEL (2.11)
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FIGURE 2.3 — Des simulations ont été réalisées sur deux cylindres avec des extrémités différentes,
une extrémité cylindrique représentée sur le cylindre de gauche (points bleus, 10nm d’arrondi)
et une extrémité en forme de demi-sphere représentée sur le cylindre de droite (points oranges)
a) Simulation de la variation de la force électrostatique transverse appliquée sur la moitié du
cylindre en fonction de sa longueur L. On représente en pointillés la force générée par I'extrémité
basse du cylindre (rouge) et avec des points la force intégrée sur la moitié basse. On remarque
que lextrémité représente au minimum 50% de la force électrostatique appliquée sur la moitié
du cylindre. b) La méme simulation est réalisée en faisant varier la hauteur ¢ (représentée en
rouge clair sur les cylindres) sur laquelle est intégré le tenseur de Maxwell. La ligne verticale
en pointillés représente le rayon des cylindres (100 nm), le champ appliqué et de 1 MV /m et est

orienté a 45°.

Afin de mieux comprendre la localisation des forces électrostatiques le long du nanofil, une
simulation est réalisée pour deux cylindres de rayon R = 100 nm et de longueur fixe L = 6 pm
dans un champ homogene a 45°. Le premier cylindre a ses extrémités en forme de demi-sphere et
le second est rectangulaire avec un petit arrondi de 10 nm ajouté a ses bords. La force transverse
est simulée sur chaque type de nanofil en intégrant le tenseur de Maxwell sur la face inférieure
(rouge sombre) et sur une hauteur § de la partie cylindrique (rouge clair) variant de 0 a % comme
le montre la Figure 2.3.b.

On observe que la force électrostatique est largement localisée en bout de fil, et qu’elle
atteint 90% de la force totale pour § ~ 3R. Ainsi, dans un champ homogene, les nanofils en
SiC subissent une force électrostatique essentiellement localisée & ses extrémités. Si on ajoute le
fait que la sensibilité locale en force du nanofil est maximale a son extrémité libre, cela renforce
encore plus que le fait que lorsque le champ externe est relativement homogene sur la taille du
fil, ce dernier va uniquement sonder les effets du champ a son extrémité libre.

Cependant les champs électrostatiques réels générés par nos échantillons nanostructurés
sont généralement inhomogenes et baissent rapidement lorsqu’on s’éloigne de la surface. Les
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simulations précédentes permettent de définir un domaine de validité pour exploiter le nanofil en
tant que sonde de champs électrostatiques. On peut considérer la mesure comme ponctuelle si le
champ électrique externe est suffisamment homogene transversalement sur la largeur du nanofil.
On verra par la suite que les nano-structurations employées sont souvent comparables ou plus
grandes que le diametre de nos nanofils (300-1000 nm ;, 200 m), cependant les champs résiduels
provenant des joints de grain, varient a une échelle beaucoup plus petite (50 nm typiquement), ce
qui va nous empécher d’exploiter nos mesures de force quantitativement a trop courte distance.

2.1.2 Cartographie de la force électrostatique

En utilisant une double boucle a verrouillage de phase, nous pouvons mesurer en temps réel
les variations des fréquences de résonance du nanofil et donc remonter de maniére robuste a la
divergence du champ de force mesuré, comme présenté section 1.1. Les mesures de la divergence
de la force électrostatique ont été réalisées sur différents échantillons métalliques nanostructurés,
présentés sur la Figure 2.4. Nous avons commencé cette étude par la cartographie de disques de
Permalloy (NiFe) de diametre microniques et d’épaisseur 50 nm. Ceux-ci sont recouverts d’une
fine couche d’or connectée électriquement afin de controler le potentiel nanofil-échantillons.

Par la suite, nous nous concentrerons sur des structures de types trous et tranchées de
quelques centaines de nanometres creusées au Sonde Ionique Focalisée (Focused lon Beam, FIB)
au gallium dans un film métallique de 100 nm.

FIGURE 2.4 — Images au microscope électronique a balayage des différents échantillons utilisés
pour les mesures. a) Image d’un trou d’environ 200nm de diametre creusé au FIB par J.-F.
Motte et G. Julie. b) Image de la matrice de disques en Permalloy recouverte d’or (1) et un
zoom sur un seul disque (2). Les disques sont espacés d’environ 10 pum et ont un diametre de

1.5 pm.

On représente Figure 2.5 les cartes de divergence de la force électrostatique obtenues a
environ 300 nm au-dessus d’un disque pour différentes tensions nanofil-échantillon variant de 0 V
a 0.7 V. L’échelle de couleur est la méme pour toutes les cartes. On observe & la fois une variabilité
spatiale qui permet d’identifier le disque, ainsi qu’une forte dépendance de la divergence selon
la tension de controle.

Spatialement, la force électrostatique varie fortement sur le périmetre du disque, la ou les
champs électriques sont les plus intenses par effet de pointe. La variation en fonction de la
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tension présente principalement une dépendance non-linéaire semblant symétrique par rapport
a une tension extrémale située entre 0.17 et 0.34 V.

A partir de la modélisation la force électrostatique appliquée au nanofil présentée précédem-
ment dans ce chapitre, nous pouvons modéliser les différentes composantes de la divergence que
I’on voit apparaitre dans la mesure précédente.
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FIGURE 2.5 — Cartes de divergence réalisées avec une double PLL au-dessus d’'un disque en
Permalloy pour différentes valeurs de tension d’échantillon. Les cartes ont été réalisées dans le
plan XZ a une hauteur de 300 nm approximativement, elles ont une taille de 3.4 x 3.4 pm et ont

la méme échelle de couleur.

Le champ électrique généré par I’échantillon peut se décomposer en trois sources distinctes.
La premiere provient du champ qui s’établit entre la pointe en Tungstene portant le nanofil et
la surface. Si la surface est parfaite, iso-potentielle, le champ sera structuré spatialement par la
topographie de I’échantillon. Il va dépendre linéairement de la tension appliquée a I’échantillon
et nous le noterons Ey (V). A cause de la différences de travail de sortie des électrons entre lor
de I’échantillon et la pointe en tungstene, ces champs peuvent étre non nuls a tension nulle.

La surface d’un métal est généralement constituée de grains cristallins de quelques di-
zaines de nanometres de diametre dont l'orientation cristalline varie arbitrairement d’un grain
a lautre, générant un champ résiduel local tres intense qui va s’établir entre les grains. En ef-
fet, les différences d’orientations cristallographiques des grains induisent une variation locale du
potentiel d’extraction de quelques dizaines de millivolts [109, 110, 111]. Rapporté a la distance
inter-grains cet effet produit des champs transverses au nanofil pouvant atteindre 10° V/m. Ces
inhomogénéités électrostatiques sont souvent appelées patchs électrostatiques, en incluant toutes
les autres imperfections de la surface (contaminants, etc.). Le champ résiduel qu’ils créent est
donc indépendant de la tension appliquée, nous le noterons E,eg.

Finalement, nous verrons qu’a ces champs classiques et quasi-statiques, viennent se rajou-
ter les fluctuations du champ électromagnétique, et en particulier les fluctuations quantiques
qui sont responsables de la force de Casimir que nous étudierons par la suite. Notons que nous
n’avons pas observé de variabilité lente notable sur des échelles de temps de quelques minutes a
heures des effets de patch, ce qui suggere que les fluctuations lentes du paysage électrostatique
résiduel sont négligeables. Pour ce qui concerne les fluctuations rapides des champs résiduels,
elles vont se moyenner quadratiquement comme les fluctuations quantiques, et nous n’aurons
malheureusement pas de moyen immédiat de les évaluer. C’est bien sir le cas dans toutes les
expériences de Casimir réalisées jusqu’a présent. Cependant, aux dimensions auxquelles nous
allons travailler, avec des tailles caractéristiques de quelques centaines de nanometres, corres-
pondant a des longueurs d’onde optiques, les forces de Casimir sont en général dominées par la
densité de bruit présent a ces fréquences, qui souffrent peu des fluctuations parasites ou d’un
peuplement thermique notable.

1 A
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FIGURE 2.6 — Schéma présentant les différentes sources de variation du champ électrique a la

surface d’un échantillon.

Si on oublie pour Iinstant les fluctuations quantiques du champ électromagnétique, on peut
décomposer le champ électrostatique total en la somme du champ généré par la topographie Ey
et un champ résiduel E,os indépendant de la tension. En injectant cette décomposition dans la
forme quadratique de la force transverse présentée au début du chapitre, on obtient :

F| x (EV,L + Eres,L)(EV,H =+ Eres,||)
X EV,J-EV,H + EV,J_Eres,H + EV,HEres,J_ + Eres,J_Eres,H (212)
x aV?+ BV +~

ol EV,J_ = alV, EV,H = 05||V, @ = o), B = aJ_Eres,H + 04||Eres,J_ et v = Eres,J_Eres,H'
Nous observons donc que la partie topographique crée une force électrostatique présentant une
dépendance parabolique a la tension appliquée. Les champs résiduels rajoutent d’abord une
contribution linéaire en V, qui va a la fois déplacer le minimum des paraboles et modifier la
valeur de leur extremum. Lors de nos mesures, nous mesurons la divergence de la force qui est

de la forme :
div(F 1) o div(e) VZ + div(B8) V + div(y) (2.13)

afin de simplifier les notations, on notera agiy = div(a), Baivy = div(8) et gy = div(7y).

Topographie de I’échantillon

Le champ électrique de controle pilotable par la tension extérieure, est fortement structuré
par la topographie de I’échantillon. On peut considérer en premiere approximation que le champ
généré par une structure géométrique décroit sur une distance comparable au rayon de courbure
de celle-ci. Cette partie du champ va donc décroitre sur une centaine de nanometres au-dessus
des trous et disques que nous avons observés. Ces dimensions sont légerement supérieures a la
taille du nanofil, on peut don s’attendre a ce que le terme quadratique donne une bonne image de
la topographie de I’échantillon et que ces signaux se propagent a bonne distance de ’échantillon.
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L’étude de ce terme est réalisée en effectuant une carte de divergence durant laquelle la
tension appliquée a ’échantillon a été variée en chaque point de I’espace. Un ajustement qua-
dratique des paraboles obtenues en chaque point spatial permet alors de déterminer le terme
Qqiv- Deux cartes de la composante quadratique en tension de la divergence sont représentées
Figure 2.7. A gauche, on représente la carte obtenue au-dessus d’un disque de 1 pm de diametre
et a droite la carte obtenue au-dessus d’un trou de 400 nm de large. Les cartes ont été réalisées
a des hauteurs différentes (300 contre 80 nm), ce qui explique en partie pourquoi les valeurs du
terme quadratique different autant entre les deux cartes.
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FIGURE 2.7 — Cartes mesurées dans le plan X7 de la dépendance quadratique de la divergence
avec la tension d’échantillon au-dessus d’un disque en Permalloy (gauche) et au-dessus d’un trou
(droite). Sur les cotés des cartes, sont représentées en bleu les coupes de cette carte selon les deux
lignes bleues affichées dessus et en orange l'intégration spatiale de ces coupes. Les intégrations

spatiales sont représentées sur la méme échelle que les coupes.

On retrouve sur ces cartes une force treés structurée par les bords des échantillons. On
constate ainsi sur les cartes et leurs coupes que ’anneau sur lequel la divergence passe par zéro
correspond précisément au diametre du disque (1.5pm) et du trou (400nm). Le profil de la
divergence est cependant inversé entre les deux nanostructures. Le nanofil est attiré au centre
du disque, tandis qu’il est repoussé du centre du trou.

Les courbes oranges sont obtenues par intégration des gradients de force et représentent
donc la force latérale mesurée, en supposant qu’elle s’annule au centre des nanostructures : on
peut ainsi visualiser la variation de la force selon x pour la coupe horizontale et selon z pour
la coupe verticale (Les échelles sont les mémes que pour la divergence). Il est & noter que la
force ne s’annule pas totalement lorsque le nanofil s’éloigne des structures. Nous interprétons
cet effet en invoquant un léger écart a la perpendicularité entre le nanofil et la surface. La force,
purement orientée selon e, au-dessus du plan métallique uniforme aura une projection non nulle
sur un des axes transverse du nanofil. Cet angle du nanofil, de quelques degrés, explique aussi
Iasymétrie gauche/droite observée Figure 2.7 sur la divergence.
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Sur la Figure 2.8 nous présentons une simulation électrostatique du produit des champs
électriques E,E, générés par un trou et une protubérance, afin d’illustrer notre propos. Cette
simulation a été réalisée en utilisant les fonctions de Green et montre dans un plan vertical XY
le produit des composantes du champ électrostatique généré par une protubérance (& droite) et
par un trou (a gauche) auxquels une tension de 1V a été appliquée.

M W -cE.E, (vm?) @ 1V
0.1 0 0.1

FIGURE 2.8 — Simulation du produit des composantes d’un champ électrique généré dans un plan
vertical XY par un échantillon de métal de potentiel 1 V présentant un trou et une protubérance.
Les lignes de champ sont représentées en pointillés, les isovaleurs de V en trait plein et I’échelle
de couleur correspond au produit des composantes du champ reflétant I’évolution attendue de la
force latérale I, subie par le nanofil. On observe clairement le comportement répulsif du trou et
attractif de la protubérance. On observe aussi que la modification du champ par la structuration

de I’échantillon est significative sur une hauteur de ’ordre du rayon de courbure de la structure.

On retrouve ainsi les profils inversés de divergence que 1'on observe expérimentalement.
Ainsi, la cartographie de la composante quadratique en tension de la divergence de la force
électrostatique permet donc de cartographier finement la topographie d’un échantillon. Ceci est
également visible sur les zones plates de la carte de droite de la Figure 2.7, ol on observe une
structuration de 50 nm typiquement, qui correspond aux joints de grains (ils présentent une
rugosité de surface de 1-10nm typiquement).

Effets des champs résiduels

Le terme linéaire des paraboles est un mélange des champs résiduels et des champs créés par
la tension de controle appliquée a I’échantillon. Ce terme provenant d’une modulation spatiale
du potentiel local au-dessus de ’échantillon, il est intéressant de factoriser I’équation 2.13 afin
de faire apparaitre une modulation Vj(r) du potentiel extrémal, qui est directement apparent
dans les mesures :

div(F 1) o agiv(V = Vo) + Ay (2.14)

. s 2 . . ’
avec Vp = ;f :}V et Adiv = Ydiv — (f;‘(jf) avec V) défini comme un potentiel local dépendant de

la position. Dans les mesures traditionnelles d’EFM, le suivi de cette valeur extrémale permet
d’obtenir des informations sur la structure de I’échantillon et les joints de grain par exemple,
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car il est directement affecté par les variabilités des travaux de sortie. On va voir que dans notre
configuration, ce potentiel de sortie nécessite une interprétation plus délicate, car il combine
les champs verticaux et horizontaux, mais présente une variabilité assez étonnante au premier
abord au-dessus de nos échantillons.

On représente Figure 2.9 une carte de ce potentiel V) mesurée au-dessus du disque. La com-
posante quadratique de la divergence s’annulant au bord du disque, le potentiel V va diverger
a cet endroit tout en changeant de signe. Ces zones permettent donc de facilement localiser les
bords du disque. On note que l'extremum des paraboles a pu étre mesuré comme variant sur
des plages de plusieurs volts en ces lieux, alors que les inhomogénéités de potentiel de sortie
sont bien plus faibles. Une mesure EFM réalisée sur nos échantillons n’a d’ailleurs pas révélé de
variabilité supérieure a quelques millivolts, avec une rugosité de surface de 'ordre de quelques
nanometres.

0.5

Vo(r) (V)

-0.5

FiGURE 2.9 — Carte du potentiel extremum Vj mesuré au-dessus du disque. On a représenté

I'isovaleur Vy = 0.3V afin de mettre en évidence les zones de tensions résiduelles différentes.

On a représenté l'isovaleur V' = 0.3V avec les lignes violettes. Cette carte a été obtenue a
une hauteur d’environ 300 nm, ou lorsqu’on se trouve au-dessus de I’échantillon, loin du disque,
le terme quadratique est relativement homogene. La variabilité observée est donc plus a attribuer
aux variations des champs résiduels.

Afin d’étudier plus en détail I'influence de ces champs résiduels, la Figure 2.10 représente
une succession de cartes mesurées dans le plan XZ de agiy, Vo et Agiy réalisées au-dessus d’une
surface non structurée en platine pour différentes hauteurs séparées d’environ 200 nm (le controle
de la hauteur n’étant pas tres fiable sur ces mesures trés longues).

Les cartes de ag;y (& gauche) révelent, lorsque le nanofil est trés proche de la surface, la
granulosité de ’échantillon. Plus on s’éloigne de la surface plus les effets des grains du métal se
moyennent pour donner une structure lisse.

Les deux autres quantités représentées sont la tension résiduelle V (au centre) et la di-
vergence résiduelle Ay, (& droite). Ces deux quantités montrent des structurations de mémes
tailles que celles de ag;y lorsque proche de I’échantillon. Ils traduisent les forts champs électriques
transverses qui s’établissent entre les grains. On observe en particulier que 'effet des champs
résiduels se fait sentir a plus longue distance que la topographie et tend a longue distance vers
une valeur moyenne non-nulle.
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FIGURE 2.10 — Cartes de 5x5num de la composante quadratique agiy (gauche), de la tension
résiduelle Vj (centre) et de la composante résiduelle Ag;, (droite) de la divergence au-dessus d’une
surface uniforme de Platine. Les cartes ont été réalisées a différentes distances de 1’échantillon
(hauteur mal définie mais croissante) et montrent une forte structuration & courte distance,
traduisant la présence de patchs électrostatiques. La structuration & courte distance présente
une forte corrélation avec la topographie mesurée en AFM (a droite) qui révele la structure des

joints de grains.

On peut ainsi distinguer 2 zones de mesure distinctes. Une premiere proche de ’échantillon
ol on peut clairement observer les effets de la granulosité de I’échantillon. Les champs électriques
résiduels y sont tres intenses et tres structurés. Une seconde plus haute ou les effets de la
granulosité et des patchs se sont partiellement moyennés. Les champs générés dans cette zone
sont homogenes sur le diametre du nanofil et il devrait étre possible par la suite de réaliser des
mesures plus quantitatives.

On comprend donc que les champs résiduels vont étre trop forts a courte distance pour
espérer les compenser correctement. Cela sera plus envisageable a plus grande distance, de
quelques centaines de nanometres, a condition que les nano-structurations soient également de
taille comparable, leur champ de fuite évoluant sur des tailles similaires.

2.1.3 Comparaison entre les mesures de force et de gradients de force

Les analyses présentées jusqu’ici étaient basées sur la mesure des gradients de force, en
exploitant I’habillage des propriétés mécaniques du nanofil par les gradients de force ressentis.
Dans le cas d’une force électrostatique produite par une électrode, on peut bien str moduler le
potentiel d’électrode et mesurer directement la force ressentie par le nanofil, et ce, a différentes
positions. Comme il sera important par la suite de jongler entre les forces et les gradients, nous
avons cherché a vérifier que les deux techniques de mesure donnaient des résultats comparables.
C’est 'objet de cette section.
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Si on est capable de moduler temporellement la force s’appliquant sur le nanofil a des
fréquences de modulation proche de sa fréquence de résonance, alors il est possible de mesurer
directement l’intensité et la direction de cette force résonante, comme on ’a présenté dans
I'introduction.

En modulant la force aux fréquences de résonance mécaniques, 'amplitude du déplacement
du nanofil résultant est amplifiée par son facteur de qualité, facilitant la détection, tandis que
le nanofil permet également de mesurer 'orientation de cette force dans le plan transverse. De
plus, mesurer la réponse mécanique a une force modulée permet d’isoler celle-ci des autres forces
s’appliquant sur le nanofil et possiblement responsables d’un habillage supplémentaire.

En appliquant une modulation a la tension appliquée a I’échantillon V' (t) = Ve, + 0V (2),
on peut linéariser la forme quadratique de la force électrostatique :

SF 1 [Q] = 2aVae SV[Q] + BV[Q] (2.15)

on voit donc que la force variant linéairement avec le potentiel va nous donner acces a la force
quadratique tandis que 'offset sera lié aux termes croisés. L’équation 1.14 nous permet d’obtenir
la relation entre la réponse du nanofil et la modulation de la force électrostatique :

OF |
8V ‘/ech

or[Q] = x[] oV

(2.16)

relation qui sera exploitée pour reconstruire la force ressentie a deux dimensions a partir de la
réponse résonante du nanofil.

Nous présentons ici une séquence de mesure permettant une détermination simultanée de la
force électrostatique et de ses gradients au-dessus d’un échantillon test : la pointe métallisée d’un
levier I’AFM dont on va varier le potentiel tout en appliquant une modulation de tension. Cette
mesure va permettre de comparer les gradients mesurés et ceux dérivés de la mesure de force.
Nous pourrons ainsi valider la méthode d’intégration spatiale des gradients qui nous servira dans
I’analyse des forces de Casimir.

Mesure simultanée de la force et de la divergence

Comme présenté sur la figure 2.11, la séquence de mesure alterne modulation de la force
et mesure des fréquences de résonance du nanofil. Dans un premier temps, un laser de pompe
modulé en intensité applique une force étalon sur le nanofil, ce qui permet de réaliser une
boucle a verrouillage de phase, permettant de suivre les fréquences de résonance et de calculer
ainsi la divergence de la force. Dans cette premiére phase, on n’applique pas de modulation
électrostatique, mais on va varier les potentiels DC d’échantillon.

Dans un deuxieme temps, la modulation du laser de pompe est éteinte et une tension
modulée simultanément aux deux fréquences de résonance est appliquée a la pointe métallique.
On peut ainsi mesurer le vecteur force. Cette procédure est répétée en faisant varier la différence
de tension statique avec le nanofil afin de parcourir la parabole de force électrostatique. Ce
protocole est alors répété en chaque point de mesure spatial selon une carte XZ horizontal
au-dessus de la pointe.
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FIGURE 2.11 — Schéma représentant le protocole de la mesure simultanée de la force

électrostatique et de sa divergence en un point de 1’échantillon. La partie orange mesure la
divergence et la partie bleue la force. Cette séquence dure environ 500ms et est itérée pour

différentes positions et tensions de controle.

On représente Figure 2.12 les fréquences de résonance et les réponses en amplitude et en
phase du mode 1 du nanofil mesurées en un point au-dessus de la pointe métallique d’AFM.
Afin de détecter de potentielles hystérésis des forces et des sauts de la PLL, la tension appliquée
a I’échantillon en chaque point est variée de maniere croissante d’une tension de départ jusqu’a
une tension d’arrivée puis de maniere décroissante jusqu’a la tension de départ. On a ainsi pour
chaque tension 2 points de mesure.
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FIGURE 2.12 — Représentation simultanée des quantités mesurées sur le mode 1 du nanofil lors
de 'excitation alternante électrostatique et optique en un point de I’échantillon. Le panneau du
haut montre la fréquence du mode, avec en bleu la fréquence moyenne mesurée par la PLL et
en orange la fréquence de modulation de la force électrostatique. Le panneau du centre donne
la réponse en amplitude du nanofil pour ’excitation optique et I’excitation électrostatique et le
panneau du bas la réponse en phase. Les mesures ont été réalisées en faisant varier le potentiel

en aller-retour afin de pouvoir déceler de potentiels artefacts.

Le panneau central présente les amplitudes de réponse du mode 1 en projection sur le vecteur
de mesure B3. La valeur constante de I’amplitude mesurée lors de ’excitation optique montre
que les modes de résonance du nanofil ne tournent pas ou peu [67]. Les amplitudes mesurées en
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réponse de la force électrostatique varient linéairement avec la tension appliquée. Comme nous
mesurons la réponse a la modulation de tension, la pente observée provient du terme 2aVeq,
émergeant de la linéarisation de la force électrostatique autour du point de fonctionnement de
I’équation 2.15. L’ordonnée a l'origine de la courbe renseigne également sur la valeur de 3 au
point de mesure.

Finalement, le dernier panneau représente la phase mesurée pour chaque type d’excitation
et chaque tension appliquée. Lors de 'excitation optique, la PLL est allumée et la phase est
alors constante, car c’est la valeur de consigne de la boucle. A Dinverse la phase de la force
électrostatique est elle variable & cause d’effets retardés (de type RC) ou encore du changement
de la direction de la force générant une inversion de phase lorsque sa projection sur les modes
propres varie.

Les mesures typiques présentées dans la Figure 2.12 sont réalisées sur le mode 1 du nanofil
et sur la voie © de la QPD. Cependant, les projections des deux modes sur les deux voies de
mesures ont été enregistrées. Ainsi, nous avons acces a :

PREE (0F | -e12)(e12-epo)

— 2.17
"Bae T 12912 (2.17)

La connaissance des directions des modes propres et des directions de mesure, permet donc de
reconstruire la projection du vecteur force sur la base des modes propres et donc ensuite les
composantes de la force dans la base horizontale (x, z).
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FIGURE 2.13 — Variation selon la tension appliquée a la pointe des composantes planaires de la
force électrostatique (en haut) et de la divergence (en bas) en un point de mesure spatial. Les
points correspondent aux mesures et les traits en pointillés a des ajustements réalisés avec une

fonction affine pour la force et une fonction quadratique pour la divergence.

En appliquant cette méthode aux réponses électrostatiques typiques obtenues a la Figure
2.12 on peut avoir pour chaque tension les valeurs des composantes dans le plan de la force
électrostatique ainsi qu’une mesure de la divergence du champ de force totale ressenti par le
nanofil, grace a la mesure des fréquences de la PLL. Lors de I'analyse, il y a de nombreux biais
expérimentaux a vérifier : que les PLLs restent bien a résonance et compenser une éventuelle
déviation, prendre en compte ou post-vérifier que les modes propres ne tournent pas trop, me-
surer et prendre en compte les retards des forces optiques et électrostatiques.
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Les résultats sont présentés Figure 2.13. Le graphique du haut donne les variations des
composantes planaires de la force électrostatique avec la tension de la pointe en un point spatial
de mesure donné. Le graphique du bas montre la variation de la divergence obtenue a la méme
position.

Les courbes en pointillés des deux graphiques sont des ajustements réalisés avec la formule
linéaire 0F, . /0V = 2a, .V + B, pour la force et quadratique div(F 1) = agiyV? + BaivV + Yaiv
pour la divergence. On notera que I’extremum de la divergence n’est pas aligné avec le zéro d’une
des composantes de la force puisque la force est une quantité locale, tandis que la divergence est
une quantité non-locale, qui dépend des forces autour du point de mesure.

Comparaison force/divergence

La mesure des composantes planaires de la force électrostatique en fonction de la ten-
sion appliquée en chaque point permet de reconstruire une cartographie du champ de force
électrostatique vectoriel et d’en particulier obtenir des cartes de ses composantes linéaires et
résiduelles. Ces termes sont représentés sur la Figure 2.14 de maniere vectorielle.

Le terme linéaire montre une force attractive vers la pointe comme attendue par la géométrie
de la structure. Le terme résiduel présente les mémes caractéristiques, ce qui indique qu’a la
distance de travail de la mesure, les champs résiduels ont globalement la méme structure que
le champ topographique. On notera cependant des légeres différences entre les deux champs
de force, en particulier les deux points vers lesquels semblent converger les deux champs ne
se trouvent pas exactement au méme endroit. Cette différence entre les deux champs de force
signifie qu’il ne sera pas possible d’annuler simultanément les différentes composantes des champs
résiduels et des champs de controle avec une seule électrode de controle. C’est cette observation
qui nous a conduits a développer une architecture de controle a plusieurs électrodes qui sera
décrite par la suite.

Afin de pouvoir réaliser la comparaison force/gradients, on calcule les gradients locaux
des termes linéaires et résiduels du champ de force. On utilise pour cela une dérivation locale,
entre les 8 plus proches voisins du point de calcul, c’est-a-dire les mesures réalisées sur une
grille de 3x 3 points de 100nm de maille. On dispose donc d’une carte des vecteurs force pour
chaque composante transverse (F,, F,) des termes linéaires et résiduels de la force comme le
montre la Figure 2.14. Chaque composante est ensuite ajustée avec un plan linéaire de la forme
fz,2 = agx+a.z+b ol a, et a, sont les gradients locaux selon x et z des composantes de chaque
contribution a la force électrostatique.

Ces ajustements nous permettent d’obtenir en chaque point les gradients de force bidimen-
sionnels et donc les valeurs des divergences des termes linéaires et résiduels selon la tension de
controle de la force. On présente Figure 2.15 la comparaison des termes quadratiques de la diver-
gence obtenus par les deux méthodes. Les deux méthodes sont en accord quantitatif, les écarts
résiduels étant probablement liés a un temps de mesure un peu trop rapide, mais ce résultat
permet de valider néanmoins toute la chaine de mesure et de calibration de 1’expérience.
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FIGURE 2.14 — a) Cartes vectorielles du terme linéaire et du terme résiduel de la force
électrostatique. Ces cartes ont été obtenues en réalisant un ajustement linéaire des variations
des composantes planaires de la force en chaque point. Les lignes en pointillés représentent les
directions de vibration des modes 1 (rouge) et 2 (bleu) du nanofil. Afin de calculer les gradients
du champ de force électrostatique, on réalise une dérivation spatiale a deux dimensions du champ
de force en un point donné en utilisant les mesures réalisées sur les points adjacents, soit un
ensemble de 9 points. b) Représente les variations des composantes de la force avec la tension
en ces 9 positions, séparées de 100nm. ¢) Les champs de force bleus et verts correspondent
aux composantes linéaires et résiduelles respectivement en ces 9 positions, et pour obtenir les
gradients de force locaux, on ajuste chaque composante (en z et en z), par deux plans tangents,
dont les vecteurs normaux nous donnent accés aux 4 gradients de force, 0, .F; . et ce pour
chaque composante, linéaire et résiduelle du champ de force. On réitere ensuite cette étape de

calcul en chaque point de mesure pour obtenir la carte des gradients de force.

Ceci nous assure que I'on peut mesurer des forces grace a des mesures de réponse, ou des
gradients de force grace a la mesure des perturbations des propriétés mécaniques du nanofil
causées par le champ externe et obtenir des résultats compatibles entre eux. Ce constat sera
important pour valider la méthode de reconstruction du champ de force de Casimir.

On a aussi tracé une coupe selon z des 2 cartes obtenues et de celles obtenues pour div(3)
et Bgiv- On observe encore une fois un bon accord entre les deux méthodes de mesure pour
les deux termes. Ces mesures permettent donc d’affirmer que les gradients mesurés lors des
mesures avec la PLL sont bien dominés par les gradients du champ de force électrostatique dans
lequel est plongé le nanofil. De plus, la mesure de la force électrostatique via la modulation
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CHAPITRE 2. ETUDE DES FORCES DE PROXIMITE

de la tension de I’échantillon permet de déterminer précisément et de maniere vectorielle les
contributions quadratiques et linéaires. L’utilisation de cette méthode de mesure permet une
meilleure analyse du champ électrostatique de I’échantillon et pourra étre utilisée pour atteindre
le vide électrostatique.

a) Avec la mesure de force b) Avec la mesure des fréquences C) comparaison
div(a) = ===
— div(8) - ---

Divergence (x1/2) : Divergence : freq.

pN/m/V

1 pm : 1 jm
——— : e B ! 500n11) s—
| | pN/m/V | N/m/V Position de I’échantillon selon z
-2 -1 0 -2 -1 0

FIGURE 2.15 — On représente les deux cartes du terme quadratique de la divergence de la force
électrostatique, obtenues en dérivant spatialement la force mesurée en chaque point a), et en
utilisant la mesure des décalages des fréquences de résonance avec la double PLL b). Le trait
vertical en pointillés montre une ligne de coupe utilisée pour une comparaison plus précise des
deux mesures qui sont représentées en c). Les coupes obtenues pour le terme quadratique et

linéaire de la divergence montrent un bon accord entre les deux méthodes utilisées.

2.2 Mesure de la divergence de la force de Casimir apres com-

pensation du champ électrostatique

Aux distances auxquelles nous observons les échantillons, jusqu’a une cinquantaine de na-
nometres, les forces électrostatiques sont dominantes. De maniere & pouvoir observer d’autres
catégories d’interaction avec la surface, en particulier des forces magnétiques ou la force de
Casimir, il est nécessaire de compenser localement les champs électrostatiques.

Dans cette section, nous présenterons une premiere tentative pour minimiser les champs
électrostatiques en utilisant le seul potentiel d’échantillon, puis nous proposerons une méthode
plus satisfaisante, basée sur I’emploi de plusieurs électrodes de controle pour compenser séparé-
ment les différentes composantes du champ électrostatique et permettant d’obtenir un champ
de force résiduel en bon accord avec les prédictions numériques.

2.2.1 La force de Casimir

Notre motivation principale en cherchant & compenser la force électrostatique est de mesurer
la divergence de la force de Casimir. La théorie quantique des champs, conduit & décrire le champ
électro-magnétique comme présentant des fluctuations quantiques autour de sa valeur moyenne,
décrite par les théories classiques de I’électromagnétisme. Ces fluctuations quantiques sont une
manifestation du principe d’Heisenberg et au coeur de 1’électrodynamique quantique.
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Ces fluctuations sont de moyenne temporelle nulle. Cependant, la description des forces
électromagnétiques exercées sur le nanofil fait appel au tenseur de Maxwell qui fait intervenir des
termes quadratiques en champ qui peuvent donc étre non nuls, malgré leur moyenne temporelle
nulle. On comprend que si les fluctuations du champ électromagnétique autour du nanofil sont
isotropes, alors les contributions de chaque facette verticale vont se compenser a zéro : ainsi le
nanofil va pouvoir ressentir une force de Casimir non nulle, uniquement lorsqu’il se rapproche
d’une structure qui va modifier les fluctuations du vide autour de sa périphérie.

H. Casimir décrit, en 1948, les fluctuations de point zéro des champs électromagnétiques
dans un systeme constitué de deux plaques de métal placées en regard dans le vide et calcula
la force attractive qui s’exerce sur celles-ci [51], appelée force de Casimir. D’autres approches
plus générales ont ensuite vu le jour [112, 113]. En 1958 M. J. Sparnaay, montre la premiére
observation de la force de Casimir [52], mais c’est I’équipe de U. Moheedin qui réalisa une
premiére mesure de la force de Casimir avec une bonne précision en 1998 [107] suite & laquelle,
de nombreuses expériences plus poussées ont vu le jour.

Ces développements expérimentaux ont été accompagnés par des développements théoriques
de plus en plus poussés prenant en compte la température finie de ’expérience et des pro-
priétés réelles des matériaux [57, 114], permettant de mieux comprendre les différents effets
systématiques apparaissant dans ces expériences. Plus récemment, les progres numériques ont
permis de réaliser des simulations de la force de Casimir pour des géométries plus complexes et
multidimensionnelles [115, 58]. En particulier le groupe de G. Johnson a I'Institut de Technolo-
gie du Massachusets (Massachusets Institute of Technology, MIT) a calculé en 2010 [1] la force
de Casimir appliquée sur une aiguille métallique de taille finie au-dessus d’un trou foré dans
une surface métallique tres fine. Cette géométrie, comparée a la plupart de celles étudiées et
mesurées jusqu’a présent, donne une force de Casimir répulsive qui n’a pas encore été observée.

La plupart des mesures ont étudié cette force dans des géométries spheére-plan ou sphere-
sphere, c’est-a-dire dans une géométrie quasi-unidimensionnelle ou la force électrostatique peut
étre presque parfaitement compensée grace a I’emploi d’une seule électrode de controle permet-
tant de faire le vide électromagnétique entre les deux objets en regard. Dans notre cas, le nanofil
mesure une force transverse résultant du produit des champs transverses et longitudinaux. Il est
donc nécessaire de réaliser une compensation compléte de ces champs pour espérer réaliser une
mesure quantitative des forces de Casimir dans une configuration nouvelle.

En introduisant un peu naivement les fluctuations quantiques du champ électromagnétique
OE, le champ électromagnétique dans lequel est plongé le nanofil peut s’écrire :

E - EV + Eres + 5E (218)

La force électromagnétique appliquée sur le nanofil se fait toujours en intégrant le tenseur de
Maxwell, et on obtient :

F, x <EJ_EH>t
0'e stat(V) + <(EV,L + Eres,L)(SE”)t + <(EV,H + Eres,||)5EL>t + <5EL5EH>t (2.19)
X Fifat(V) + <5EJ_5E”>t

car les fluctuations du champ électrostatique ont une moyenne temporelle nulle. Ainsi, les fluc-
tuations du vide sont responsables de la force de Casimir qui se rajoute comme une force
supplémentaire aux effets statiques discutés précédemment, Fsft.

,J‘LJ \
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Le probleme qui se pose alors est celui de la compensation des forces classiques et donc des
champs électrostatiques. Nous commencerons par présenter une méthode approchée utilisant un
champ de contréle généré par une seule électrode, celle que constitue 1’échantillon. Elle permet
une premiere étude des mécanismes en jeu. Puis nous nous placerons dans une géométrie bidi-
mensionnelle ou sera mis en place une compensation locale et quantitative des champs électriques
longitudinaux et transverses grace a deux électrodes.

2.2.2 Détermination statistique du travail d’extraction moyen

Cette méthode de compensation est la plus simple a réaliser, car elle utilise directement
I’échantillon contenant la structure. Elle ne permet cependant pas de réaliser une compensation
complete du champ résiduel. En effet, ’échantillon étant majoritairement planaire, le champ de
compensation généré est majoritairement longitudinal alors que les effets de patch peuvent étre
fortement transverses.

Nous appliquons cette méthode sur un des disques en Permalloy métallisés présenté dans
la section précédente. La géométrie est donc opposée a celle de la simulation de M. Levin. Or,
comme nous l'avons vu précédemment ces deux géométries donnent des produits E ) E de signes
opposés. Ainsi, on peut s’attendre a mesurer une divergence de la force de Casimir opposée a
celle du trou, car le coté peu perturbatif du nanofil diélectrique, permet de considérer qu’il se
comporte comme une sonde locale de la structure spatiale des fluctuations du vide.

Lorsqu’on travaille pres d’un échantillon, on observe une forte variabilité des paraboles,

I’extremum des paraboles étant fortement dépendant des champs résiduels locaux, on ne peut
)
pas comme dans une géométrie quasi-unidimensionnelle, estimer que 1’on compense bien les
champs résiduels en se plagant a ’extremum des paraboles. Pour trouver le potentiel moyen de
la surface, on va utiliser ’observation suivante : si les champs résiduels fluctuent un peu autour
d’une valeur moyenne, alors les paraboles vont étre décalées et relevées de maniere corrélée tel
)

qu’on peut 'apprécier en rajoutant dE,es dans E = Ey + Eyes + 0Ejcs.

Cette nouvelle parabole va étre construite avec un terme linéaire, 1égerement différent, ce
qui va décaler la parabole initiale en laissant un point fixe, d’abscisse V;es. On peut donc espérer
trouver le vrai potentiel de surface en déterminant de maniere statistique ce point fixe.

Cette approche statistique, permet donc de connaitre le potentiel de référence, qui décrit
les effets moyens des champs résiduels. Et c’est autour de cette valeur qui peut étre vue comme
un travail de sortie moyen pour la structure, que ’on va extraire les gradients de force restant,
parmi lesquels on trouvera la contribution de Casimir, mais aussi des fluctuations des champs
résiduels autour de cette valeur moyenne.

Comme nous 'avons vu avec la Figure 2.7, la partie quadratique de la divergence varie
énormément au-dessus d’une zone structurée. On réalise alors la détermination du potentiel de
surface moyen avec les paraboles mesurées sur les bords de la carte. Pour ce faire, on réalise
un histogramme des valeurs de divergence mesurées en tout point de la zone test, pour chaque
tension de controle. L’histogramme obtenu pour chaque tension est ajusté par une fonction
gaussienne dont on extrait ’écart-type.
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FIGURE 2.16 — Afin de trouver la tension Vies moyenne de ’échantillon, on réalise un histo-
gramme des paraboles ajustées en chaque point de la carte au-dessus du disque de la Figure 2.7.
On peut distinguer 2 zones, celle ou les effets de la topographie ne sont pas ou peu ressentis
(a gauche) et la zone au-dessus de la structure (a droite). Les paraboles de la zone éloignée
de la structure montrent des courbures similaires a 'inverse de la zone de la structure ou il
y a une inversion de la courbure. L’ajustement de I’histogramme obtenu pour chaque tension
d’échantillon peut étre ajusté par une gaussienne afin d’en extraire le point fixe minimisant sa
largeur. Le point de variance minimale correspond & la tension Vies représentée par un point

vert.

La valeur de Vi qui définit le travail d’extraction moyen de I’échantillon et minimise ainsi
I'impact des champs résiduels sur I’échantillon est donc la tension pour laquelle I’écart-type est
le plus faible. La Figure 2.16 résume avec les mesures réalisées sur le disque la détermination du
Vies moyen.

On obtient avec cette méthode la tension moyenne résiduelle de 1’échantillon observé. On
peut alors décomposer la tension obtenue avec les ajustements des paraboles brutes en un terme
statique Vies et des variations spatiales §Vies(r) qu’on introduit dans la formule d’ajustement :

div(F 1) =0div(V = Vies — 0Vies(r))? + Adiy + div(FT*)
:adiv(v - V}es)2 - 2adiv(v - V;es)(ﬂ/res(r) + >\div + diV(F?_as) + O‘div(()“/res(r)2 (220)
=div(V = Vies)® = 20iv(V = Vies)V (r) + div(F ™)
On a réécrit la formule des paraboles autour de la tension Ve, qui compense 'effet moyen
des champs résiduels. En moyenne sur la zone de compensation, a cette tension la, le champ
électrostatique est nul. Les fluctuations des champs résiduels, vont donc décaler les paraboles

latéralement et les déplacer verticalement, mais ces deux effets sont pris en compte dans la
structure d’ajustement de sort qu’on puisse les soustraire du terme résiduel total. On a donc
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acces aux effets linéaires des variations spatiales des tensions des patchs, et le terme résiduel
total est composé de la divergence cible ainsi que des effets résiduels des variations spatiales des
tensions de patch.

On représente sur la Figure 2.17 la carte du terme résiduel obtenu avec cette méthode,
div(F{™). Au niveau du disque, la variation du terme résiduel est de méme forme que celle
du terme quadratique. Cette forme traduit une force attractive vers le centre du disque, ce qui
est attendu. La carte obtenue est donc cohérente avec nos attentes, mais encore un fois peu
quantitative, car on ne peut pas compenser les effets des champs résiduels de la sorte.

div(F"™"?) (aN/nm)
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FiGURE 2.17 — Carte dans le plan XZ de la divergence du champ de force associé au terme
résiduel compensé. On observe la méme structuration au niveau du disque que pour la partie

quadratique avec une asymétrie selon z.

On observe également, en dehors du disque, une pente linéaire dans le terme résiduel selon z.
Cette pente dans les mesures, doit probablement découler d’un angle résiduel entre 1’échantillon
et le nanofil comme nous 'avions observé sur la Figure 2.7.

2.2.3 Echantillons

Pour compenser completement les champs électrostatiques résiduels locaux, il est nécessaire
de générer trois champs de compensation, indépendants de I’échantillon, dans les trois directions
de 'espace.

Pour cela, on a imaginé un nouveau type d’échantillon dont le schéma est représenté Figure
2.18 et dont des photos et images MEB sont données Figure 2.19. L’échantillon est composé de
5 électrodes en or placées sur un substrat comportant une couche isolante en SiOs ou en SigNy4
au-dessus d’un wafer en Si. On grave au FIB sur une électrode dite centrale, les structures que
l'on veut observer (lignes, trous, croix).

Les 4 autres électrodes dites de controle sont réparties autour de 1’électrode centrale de
maniere symétrique, Figure 2.19.a, f. Dans cette configuration, les 4 électrodes de controle per-
mettent de créer un champ transverse d’amplitude et de direction controlées en chaque point
de I’électrode centrale. L’électrode centrale permet de générer la composante longitudinale du
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Dépot résine Insolation résine Révélation résine
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Dépot or Suppression résine Gravage or au FIB

FIGURE 2.18 — Schéma des étapes de création d’un échantillon de mesure : une couche de résine
photosensible est déposée sur 1’échantillon, un laser insole ensuite le motif des électrodes sur la
résine qui est ensuite révélé en enlevant la résine insolée. Une couche de 100 nm d’or est déposée
sur la totalité de ’échantillon et en retirant la résine non insolée, on fait apparaitre I’échantillon.
Finalement, les nanostructures sont gravées au FIB (ion Gallium), sur une profondeur de 200 nm
environ. Les étapes de lithographie ont été réalisées a Nanofab, par B. Fernandez, tandis que la

gravure FIB a été réalisée par G. Julie et J.-F. Motte.

champ de compensation. Ces électrodes sont reliées a des générateurs de tensions indépendants,
mais partageant une masse commune qui est aussi imposée au support du nanofil.

Les électrodes d’or font 100nm de hauteur et ont été réalisée par lithographie laser par B.
Fernandez de I’équipe NanoFab de I'Institut Néel. Nous avons testé diverses couches isolantes de
SiOs ou de SiN de quelques centaines de nanometres déposées sur des wafer de Si intrinseques
(non dopés) ou tres faiblement conducteurs, avec des résultats variables. Les échantillons les
plus robustes avec lesquels nous avons effectué la plupart des mesures définitives étaient des
échantillons de Si intrinseque avec une couche isolante de 400nm de SiOq, les autres ayant
tendance a claquer sous vide apres quelques semaines d’utilisation, méme a faible tension de
polarisation (£1V).

Pour microfabriquer ces systemes d’électrodes, une résine photosensible est ensuite étalée
de maniére uniforme. Une fois la résine durcie, on découpe les zones qui vont accueillir les
échantillons : nous avons en effet besoin que les électrodes se trouvent au plus pres du bord de
I’échantillon. On évite ainsi les bourrelets de résine apparaissant sur les bords des wafers.

La résine du futur échantillon est ensuite insolée par un laser qui dessine le motif de
I’échantillon avec une définition maximale de 1 um. La révélation du motif est réalisée en atta-
quant chimiquement la résine insolée. Une couche d’or de 100 nm environ est ensuite évaporée
sur tout I’échantillon par pulvérisation sous vide. Finalement, en retirant la résine non insolée,
on obtient I’échantillon que ’on souhaite. Une gravure au FIB réalisée par J.-F. Motte permet de
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CHAPITRE 2. ETUDE DES FORCES DE PROXIMITE

définir les nanostructures d’intérét sur I’électrode centrale. La Figure 2.18 représente les étapes
de la lithographie laser utilisée pour la création de I’échantillon.

FIGURE 2.19 — Images optiques et électroniques de deux types d’échantillons utilisés pour la com-
pensation des champs résiduels. a) Image optique du ler échantillon utilisé avec des électrodes
rondes. b) Image MEB de ’électrode centrale de ’échantillon avant la gravure au FIB. c¢) Image
MEB de 'électrode centrale apres gravure. d) Zoom sur la croix gravée. e) Zoom sur un des
cercles gravés, on peut voir une partie d'une croix d’alignement pour la gravure. f) Image optique
du dernier type d’échantillon utilisé avec des électrodes rectangulaire. g) Photo de I’échantillon
inséré dans le montage expérimental. h) Zoom avec un MEB sur la coupure et les gravures

réalisées sur les électrodes centrales.

Dans le futur, nous essaierons d’utiliser la lithographie électronique qui utilise un MEB pour
réaliser I'insolation de la résine. Cette méthode permet d’avoir une définition de 10 nm ce qui est
bien plus précis qu’avec le laser. Il serait alors possible de directement réaliser les structures que
I’on souhaite observer pendant la lithographie sans utiliser de gravure au FIB. Cela permettrait

un gain de temps considérable avec en plus la non contamination de I’échantillon par les ions
du FIB.

On représente Figure 2.19 des images prises au microscope optique et électronique de deux
types d’échantillon réalisés. Sur la gauche, les photos a-e sont celles du premier échantillon réalisé.
Cet échantillon a des électrodes rondes et a une couche de substrat en SiOs fine. A droite les
photos f-h sont celles du dernier type d’échantillon réalisé, qui a des électrodes rectangulaires
afin de générer des champs plus homogenes et dont le substrat en SiO9 est plus épais (ce qui
explique la différence de couleur entre les deux photos a et f).
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2.2. MESURE DE LA DIVERGENCE DE LA FORCE DE CASIMIR

On voit sur les photos a et f que les électrodes sont placées au bord de ’échantillon, afin
d’assurer la lecture optique des vibrations du nanofil sans écranter le laser de lecture. Les struc-
tures gravées sont des trous de différents diametres (de 350 nm & 700 nm) ainsi que des tranchées
ou des croix dont les brins font 400 nm d’épaisseur (photos b, ¢, d, e, g et h). Les photos f, g et
h montrent un échantillon dont 1’électrode centrale a été coupée en deux, il sera utilisé dans la
suite pour mettre en ceuvre la compensation bidimensionnelle des forces électrostatiques.

2.2.4 Meéthode de compensation vectorielle

Avec les échantillons présentés ci-dessus, il est théoriquement possible de compenser n’im-
porte quel champ électrique au-dessus de 1’échantillon. Cependant une telle compensation néces-
site I'utilisation des 5 électrodes de I’échantillon. Cela augmente considérablement le temps de
mesure ainsi que la difficulté de ’analyse des données et des ajustements a réaliser. Nous avons
alors fait le choix de simplifier la configuration de mesure afin de se limiter a 'utilisation de deux
électrodes, réduisant le temps d’acquisition des données ainsi que la complexité de leur analyse
pour, dans un premier temps, valider la méthode de compensation des champs résiduels.

Dans cette partie, nous allons décrire une méthode de compensation complete des champs
électriques transverses et longitudinaux au-dessus d’une nanostructure quasi-unidimensionnelle.
Afin de pouvoir générer des champs de compensation transverses et longitudinaux, nous avons
besoin d’au moins 2 électrodes. Afin de simplifier la géométrie et de pouvoir générer des champs
d’amplitudes et de directions controlées nous allons réaliser des mesures au-dessus d’une tranchée
séparant 2 électrodes indépendantes représentée Figure 2.20.

FIGURE 2.20 — Schéma de la géométrie utilisée pour une meilleure compensation du champ
résiduel. La structure est une tranchée séparant deux électrodes d’or de tensions indépendantes
et le nanofil réalisera des balayages dans le plan, représenté en gris, perpendiculaire & I'axe de

la tranchée.

Equation bidimensionnelle de la force

Nous décrivons ici une nouvelle méthode de compensation des champs électrostatiques
résiduels de ’échantillon. Avec cette méthode, le champ dans lequel est plongé le nanofil est
créé par deux électrodes de tensions Vi et V5. De plus de part la géométrie de 1’échantillon
utilisé, I’étude peut étre restreinte a un plan vertical perpendiculaire a la tranchée entre les deux
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électrodes. Dans ce cas E | est un scalaire et on peut relier le champ topographique aux tensions

des électrodes :
EVL) (Oé1¢ 042L> <Vl>
’ = ’ ’ . 2.21
< Ey ap| Q) V2 (22

«

La force appliquée au nanofil dans ce plan devient elle aussi scalaire

F| x *GOSELE” + Fgas (2.22)

En utilisant la décomposition matricielle du champ topographique, on peut obtenir la
dépendance de la force aux tensions des électrodes :

Fi

2 2
g =anLay Vi tagian Vo + (an,1ag) + ag,10q ) )ViVa + (a1, Bres, | + 1, | Eres, 1)V
0

+ (O@’J‘EreS’” + aZvHEreS,J-)VQ + Eres,J_EreS,H + Fias

On retrouve une forme quadratique en tension obtenue au début de ce chapitre. C’est donc un
paraboloide le plus souvent hyperbolique (i.e. en selle de cheval) mais il peut aussi étre elliptique.
On représente Figure 2.21 une simulation de la carte de la force électrostatique en fonction de
Vi et V5 au-dessus de la tranchée.

L’extremum de ce paraboloide est appelé point selle (V) et correspond au point ou les
dérivées partielles selon les tensions controle sont simultanément nulles. On a donc en ce point :

o F (V.)=0, 0y,F (V.)=0 (2.23)
Les tensions de ce point extremum se trouvent donc en résolvant le systeme suivant :

{ 200, 10 | Vie + (@, 1ag | + a1 o ) Vae + @11 Ere | + 0 | Eres, 1 = 0 (2.24)

20 1 0 Vae + (1, 1ag) +az 100 ) Vie + o 1 Breg | + Qg | Eres, . =0
De maniére matricielle, ce systeme peut-étre réécrit comme :
( ap|| a11 ) ' ( ap o Qg ) ' < Vie ) _ < Q| o1,1 > . < Eres, 1 > (2.25)
Qg Q2.1 | oy Vo Qg Q21 Eres,|
La simplification de cette équation matricielle nous permet d’obtenir :
Q- Vet Ep =0 (2.26)

qui est ’équation permettant d’obtenir les tensions qui annulent le champ total a ’extrémité du
nanofil. Ainsi, 'extremum du paraboloide coincide avec les tensions permettant de compenser le
champ électrostatique au bout du nanofil. C’est donc en ce point que les mesures de la force de
Casimir doivent étre réalisées, il n’y aura pas non plus de contribution quadratique des champs
résiduels.

Pour simplifier les calculs, on peut réécrire I’équation 2.2.4 sous une forme plus condensée :

Fi =anVi +anVy +apViVa + BiVi + B2Va + Eres 1 Bres | + FT™*
=V fo - V4 f5- V4 F®+F

[ oc1r oa2/2 _( h
Jo= ( a12/2  a > et o= < 165 ) (2.28)
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2.2. MESURE DE LA DIVERGENCE DE LA FORCE DE CASIMIR

FI1GURE 2.21 — Simulation Comsol d’une carte de la force électrostatique en un point au-dessus
de la tranchée. La carte représente la variation de la force électrostatique avec les tensions Vj
et Vo des deux électrodes. On observe clairement une dépendance parabolique et un point selle
mis en évidence en jaune. Ce point selle correspond a l'extrema de la parabole 2D ainsi qu’au

point ou le champ électrostatique est annulé.

Sous cette forme, la tension de compensation trouvée précédemment s’écrit :

T,
Ve=yfat o (2.29)
ce qui permet de réécrire la factorisation comme :

FiI =(V=Vo' fo-(V=V)+F—1fh- [t fs+Fes

= (V — Vc)t fa (V—=V)+ FJC_as (2.30)

Comme nous 'avons vu dans le chapitre précédent, nous réalisons la mesure des gradients
du champ de forces. Les tensions appliquées aux électrodes 1 et 2 sont indépendantes de la
position du nanofil, ainsi en posant 9, fo = f;, et 01 fg = f/’3, on peut écrire la divergence de la
force mesurée comme

OLF =V fl V4 f V40, F ™+ 09, F (2.31)

qui est aussi une forme quadratique selon les tensions appliquées. On peut donc trouver un couple
de tensions V. qui donne 'extremum de la divergence mesurée comme le montre la Figure 2.22.

~ —~ 1
OLFL=(V=Vo)' fo- (V =V + 01 F = 2 f§ - [ [+ 00FF (232)

En calculant la divergence de I'équation 2.30, on peut par identification obtenir I'expression de
V. et fonction de V. : .
Ve=Ve+aifit - fou 0.V, (2.33)

Avec un peu de mathématiques, on peut alors montrer que :

OLFTS = Vi [l Vet fi- Ve+ 01 F + 0, F(™

(2.34)
=0.F |y,

qui indique que le gradient de la force de Casimir doit étre calculé au point V..
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CHAPITRE 2. ETUDE DES FORCES DE PROXIMITE

FIGURE 2.22 — Carte expérimentale de divergence mesurée en un point au-dessus de la tranché.

On retrouve une dépendance quadratique a 2 dimensions avec un point selle V. (rouge) différent
du point de compensation des forces V. (vert) qui correspond a la situation de champ total nul.
Afin de réaliser une mesure correcte de la divergence de la force de Casimir, il est nécessaire de

connaitre les tensions V. de compensation des champs en chaque point de mesure.

L’enjeu est donc de connaitre la position du vecteur V. en chaque point au-dessus de
I’échantillon, afin d’y évaluer la divergence de Casimir. Pour ce faire, au vu de son expression
ci-dessus, nous allons devoir reconstruire les composantes, f, et f3, ce qu’on va pouvoir réaliser
grace a une intégration des composantes 0, fo et 0| fg mesurés lors de nos protocoles. On
peut aussi, comme on l’a fait lors de la comparaison force/gradient, mesurer la réponse a une
modulation appliquée sur chacune des électrodes, pour reconstruire directement les coefficients
de la forme quadratique des forces.

Ce raisonnement a deux électrodes se généralise directement a trois dimensions, mais pour
le valider expérimentalement, on a préféré le faire dans une géométrie invariante par translation,
dans laquelle on suppose que les champs horizontaux paralleles a la tranchée, sont nuls par
symétrie.

Mesure de la divergence de la force de Casimir

On réalise la mesure de la divergence de la force de Casimir au-dessus de la tranchée séparant
les deux électrodes centrales de ’échantillon présenté Figure 2.19. Les 4 électrodes extérieures
sont a la masse, commune aux électrodes centrales et a la pointe afin d’éviter de générer des
champs parasites.

On obtient en chaque position de I'espace un paraboloide bidimensionnel dont un exemple
est représenté Figure 2.22. L’ajustement de chaque paraboloide avec une forme quadratique
donnée dans I'équation 2.27 nous permet alors de déterminer les coefficients quadratiques 0, f,
et linéaires 0 f3 de la divergence en chaque point.
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div(F) (uN/m/V?)

FIGURE 2.23 — Cartes verticales des coefficients quadratiques de la divergence de la force 9, fi!
(orange), 0, f22 (vert) et 0 f12 (bleu).

On représente sur la Figure 2.23 les cartes spatiales dans le plan XY des composantes
quadratiques de la divergence (9, f11, 01 f12 et 9, f2?) au-dessus de la tranchée. On observe que
les composantes 01 fil et 9, f22 ont des variations opposées car propres & chaque électrode. La
composante 9 f1? est symétrique car créée par le couplage des deux électrodes.

Afin de déterminer le point de compensation des champs V., il nous faut avoir acces a la
force électrostatique et pas seulement & sa divergence. Une possibilité pour cela est d’intégrer
spatialement la divergence le long de la dimension e, . Pour cette intégration, il est nécessaire
de définir une constante d’intégration sur chaque quantité. Pour les termes quadratiques, on
peut se baser sur des simulations numériques et des considérations générales de symétrie (f1!
s’annulera loin de 1’électrode 1, etc.), mais ce n’est pas le cas pour les composantes linéaires f3
puisque 1’on connailt pas & priori les champs résiduels qui y participent.

Nous avons finalement convergé vers ’argument suivant, qui nous semble le plus raisonnable
et qui fonctionne sur toutes les mesures réalisées : puisque les deux électrodes centrales de notre
échantillon ont été réalisées en découpant au FIB une méme électrode, nous pouvons supposer
que leurs contributions seront identiques a suffisamment grande distance, lorsqu’on ne distingue
plus les patchs individuels, mais qu’on ne ressent qu'un travail de sortie non nul moyen. Cette
hypothese ne fonctionnera donc pas trop pres de I’échantillon, mais on sait que si les champs
sont inhomogenes a 1’échelle des dimensions du nanofil, le nanofil ne peut plus étre considéré
comme une sonde locale des champs locaux. Les constantes d’intégration sont alors choisies de
maniere a minimiser ’écart entre fé et fg moyenné sur une ligne de mesure horizontale. On va
ainsi chercher & minimiser la quantité [ | fﬁ1 — f§|dx, en variant les deux constantes d’intégration
des composantes linéaires de la force.

Dans les premieres séries de mesure réalisées sur un premier type d’échantillon, les contribu-
tions des termes linéaires étaient presque négligeables et n’impactaient que peu le résultat final
(c’est le cas des mesures présentées ici). Par contre, apres avoir réalisé un nouvel échantillon, ce
n’était plus le cas et nous avons di étudier plus longuement I'impact des termes linéaires sur les
résultats finaux, le champ de force de Casimir. Et c’est cette méthode qui a donné les résultats
les plus robustes et que nous avons donc adoptée.
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La divergence de la force résiduelle mesurée sur une ligne et évaluée aux tensions V.(z) est
représentée en orange sur la Figure 2.24 pour la position la plus basse des cartes de la Figure
2.23. Celle-ci est tout d’abord comparée a la divergence mesurée aux points selle V., représentée
en pointillés.
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FIGURE 2.24 — a) Divergence de la force de Casimir mesurée au-dessus de la tranchée de
Iéchantillon de la Figure 2.19.f pour une unique altitude d’environ 100nm. b) Simulation
numérique avec le logiciel Scuff-em de cette méme force appliquée par la tranchée sur des nanofils

de trois rayons différents.

Lorsque le nanofil est loin de la tranchée, les deux courbes coincident. Loin de microstruc-
tures, les champs électriques résiduels sont homogénes au-dessus de celles-ci. Ainsi, il n’y a pas
de variation dans ’espace du point de compensation de la force électrostatique (0, V. = 0) ce
qui entraine une égalité des deux tensions extrémales des formes quadratiques de la force et de
sa divergence.

Cependant, au-dessus de la tranchée, on peut voir une nette différence entre les deux
courbes. Les champs résiduels vont varier fortement dans I’espace, entrainant un fort décalage
des points extrémaux, et notamment de ceux de la divergence.

Enfin, on peut comparer la courbe de divergence obtenue a des simulations numériques de
type Différences Finies dans le Domaine Temporel (Finite Difference Time Domain, FDTD)
réalisées par P. Heringlake avec le programme Scuff-em. Ces simulations, présentées en bas de la
Figure 2.24 reprennent la géométrie de I'expérience et permettent de calculer la divergence de
la force de Casimir a différentes hauteurs au-dessus de la tranchée. On observe un bon accord
qualitatif sur la forme de la divergence entre la mesure réalisée et les simulations, pour une
hauteur de 100 nm environ.
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2.2.5 Vers une mesure plus quantitative et des structures plus complexes

Nous venons d’observer que notre méthode de compensation a deux dimensions permet
d’obtenir un accord qualitatif entre les mesures et des simulations de la divergence de la force de
Casimir au-dessus d’une tranchée séparant deux électrodes en or. Pour les mesures précédentes,
nous avons utilisé le protocole le plus simple & mettre en place qui consistait a faire varier en
chaque point les tensions des deux électrodes et a mesurer pour chaque couple de tensions la
divergence de la force.

On propose dans cette sous-section un protocole de mesure qui pourrait permettre d’obtenir
une mesure plus quantitative, celui-ci ayant été testé expérimentalement, mais dont le traitement
n’a pas pu étre finalisé completement, bien que les premieres analyses donnent des champs de
force de Casimir comparables a ceux présentés précédemment. La méthode la plus simple pour
déterminer V. consiste a réaliser une mesure de la force électrostatique en chaque point en
modulant directement les électrodes Vi et V5 puis de mesurer la divergence de cette force en
excitant optiquement le nanofil en chaque point de mesure. Un protocole similaire & celui présenté
dans la section 2.1.3 peut étre utilisé pour réaliser cette mesure et est décrit Figure 2.25.
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I I I J“l”””"“”“lm'”” § ;:: Eptl‘m Im IW M M Im M M M
NI | IR 280
OF ot 8V = - ——_-— |
PLLs PLLs % S 4
ON OFF £oE o L i
i i) eF g E 4 :
opt S || |
b) @Yy Vi 1y
SF SF. ~ B
opt, 1 [ =
% % X S E
30 E
s E
9ji E
[~ J
Mesure des Mesure de la L
gradients force élec. ——100 ms —» Temps @ position x,y,z

FIGURE 2.25 — Le protocole utilisé est basé sur celui utilisé pour la comparaison force/gradient
présenté section 2.1.3. a) En un point spatial, on mesure la divergence du champ de force avec une
PLL optique pour chaque mode pour un couple de tensions (V1, V3). La PLL est ensuite éteinte
et on démodule aux fréquences obtenues par le moyennage de la mesure. La force électrostatique
générée par 1’électrode 1 est mesurée en modulant sa tension tout en maintenant la tension de
I’électrode 2 et de la puissance optique fixe. Puis on réalise la méme mesure en modulant la
tension de ’électrode 2 sans moduler celle de ’électrode 1. Ce protocole est réalisé pour chaque
tension & appliquer aux électrodes et pour chaque point spatial de mesure. b) Les changements
des tensions appliquées aux électrodes suivent un ordre précis en parcourant d’abord toutes les
tensions de I’électrode 1 pour une tension de ’électrode 2. On passe ensuite a la tension de

I’électrode 2 suivante et on rebalaye toutes les tensions de 1’électrode 1 c).

Une mesure de la divergence et des fréquences de résonance du nanofil pour un couple de
tension en un point est réalisée par des PLL optiques et la mesure de la force électrostatique par
une modulation des tensions appliquées a chaque électrode. Cependant, il y a ici deux électrodes
qui entrent en jeu, et afin de pouvoir accéder a tous les termes de f, et fg, on module les
électrodes séparément. On réalise d’abord une mesure de la force électrostatique générée en
modulant ’électrode 1 puis on arréte sa modulation tout en gardant la tension DC et on réalise
une seconde mesure de force en modulant I’électrode 2.
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Le balayage des tensions est réalisé sur V; pour chaque tension de Vs, soit on applique la
premiere tension V5 et on fait une mesure pour chaque tension de V7. On passe ensuite a la
seconde tension V5 et on refait les mesures pour chaque tension de Vi, etc. On a alors pour
chaque couple de tensions les forces électrostatiques générées par chaque modulation §Vp, §Va
appliquées aux deux électrodes :

0F1 1 = 2a11V10V1 + a12Va0 Vi + B10V1 (2.35)
0Fy | = 2a22V26Va + a12V10Va + B20V5 (2.36)

Ainsi, en un point de mesure spatial, les forces mesurées dépendent linéairement de V; et V5 ce
qui permet par un ajustement avec un plan linéaire d’obtenir les termes 2a11, 292, 12, B1 et
B2, c’est-a-dire tous les termes de f, et fg.

Cette mesure donne alors directement acces aux tensions de compensation de la force électro-
statique V,, il suffira ensuite de prendre la divergence mesurée a ce couple de tensions pour
obtenir directement la divergence de la force de Casimir. Les premieres analyses obtenues sont
encourageantes, mais pas encore compléetement finalisées pour les présenter ici. Cette mesure
permet aussi un acces plus simple a la variation verticale de la divergence de Casimir.

Afin d’aller au-dela de cette géométrie bidimensionnelle dans laquelle les électrodes de
compensation sont directement celles formant la nanostructure, il serait intéressant de réaliser
une compensation d’un champ électrostatique a deux dimensions latéralement en utilisant les
électrodes externes de 1’échantillon. Réaliser une telle compensation permettrait de pouvoir
réaliser des mesures de la divergence de la force de Casimir au-dessus des structures présentées
au début de ce chapitre (disque, trou) ainsi que de tout autres structures a deux dimensions. De
plus, la compensation d’un tel champ ouvrirait le chemin pour mesurer d’autres forces écrantées
par la force électrostatique comme par exemple les forces magnétiques en fonctionnalisant notre
nanofil avec des nano-aimants.

La réalisation d’une telle compensation se montrera complexe puisque, méme si I’adaptation
de ce nouveau protocole sera en principe mathématiquement similaire puisqu’elle nécessitera
I'utilisation d’au moins trois jeux d’électrodes, augmentant ainsi significativement les temps de
mesure, le nombre de données a acquérir ainsi que les temps d’analyse.

2.3 Conclusion

Ce chapitre a été consacré a I’étude, la compréhension et la compensation de la force électro-
statique. Nous avons montré par des simulations que cette force s’appliquait majoritairement
a Pextrémité libre du nanofil nous permettant de considérer le nanofil comme une sonde local
du produit des champs longitudinaux et transverses externes a condition que ces derniers soient
suffisamment homogenes a son extrémité.

Nous avons utilisé la divergence de la force électrostatique mesurée par le nanofil comme
un moyen d’imager la topographie de différents échantillons (disque et trou). Nous avons par
la suite étudié les effets des champs proches, notamment des champs résiduels générés par la
granularité de nos échantillons qui vont générer de forts champs transverses a courte distance.
A partir d’une certaine hauteur, ces effets de patchs électrostatiques deviennent plus homogenes
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sur la taille du fil et vont pouvoir étre compensés localement par les électrodes de controle afin
de mesurer les effets de forces plus faibles comme ceux de la force de Casimir.

Les protocoles de mesure de la divergence de la force de Casimir nécessitent de combiner
des mesures de force et de gradients, qui sont reliées par des intégrations/dérivation spatiales.
Nous nous sommes donc assurés que les mesures de force et de gradients de force réalisées avec
un nanofil sont bien compatibles entre elles, en comparant les résultats obtenus au-dessus d’une
pointe électrostatique.

Par la suite ce chapitre étudie la compensation des champs résiduels des échantillons. Nous
avons tout d’abord présenté une méthode statistique permettant d’extraire la tension moyenne
d’échantillon lorsqu’on ne dispose que d’une électrode pour ajuster le champ total. Cette confi-
guration n’est pas idéale puisqu’il est impossible de compenser les deux composantes du champ
simultanément, mais elle permet de s’approcher au mieux du vide électrostatique et de tenter
d’imager la structure du champ de force résiduel. Lorsque les champs parasites sont suffisamment
faibles, cela peut néanmoins permettre d’obtenir des mesures en accord avec la phénoménologie
attendue.

Dans une optique de générer des champs de compensation plus proche des champs résiduels
au-dessus d’une micro-structure, nous avons imaginé de nouveaux échantillons produit par
lithographie laser constitués d’une ou deux électrodes micro-structurées entourées de quatre
électrodes utilisées pour générer tous les champs possibles. Cependant, ’apparition d’une nou-
velle force que nous étudierons dans les deux prochains chapitres, nous a empéché de les utiliser
a leur plein potentiel.

Dans le but de rester dans un cas simple et qui ne fait pas apparaitre la nouvelle force
dite électro-optique, nous nous sommes focalisés sur la mesure de la divergence de la force de
Casimir au-dessus d’une tranchée séparant deux électrodes. Dans cette géométrie, le champ
de compensation généré par les deux électrodes et les champs résiduels sont de méme forme
ce qui simplifie les analyses. En réalisant le calcul de la force électrostatique créée par les deux
électrodes, on peut montrer qu’il existe un couple de tensions pour lequel le champ électrostatique
total est nul, la divergence mesurée est alors la divergence de la force de Casimir.

Les premiéres mesures ont été réalisées en mesurant la divergence de la force totale. Apres
analyse et intégration des données, on obtient une divergence de la force de Casimir dont la
variation est cohérente avec des simulations réalisées par éléments finis. Cependant, les valeurs
obtenues par la mesure sont supérieures a celles de la simulation, ce qui montre la nécessité
d’encore améliorer notre moyen de compensation.

Afin d’obtenir un accord quantitatif, nous avons développé un nouveau protocole de me-
sure alliant la mesure de force électrostatique et la mesure de la divergence. De cette maniere,
la détermination du couple de tensions annulant le champ électrostatique total sera bien plus
précise. Ce protocole n’a cependant pas encore été testé, mais se veut prometteur dans la mesure
quantitative de la divergence de la force de Casimir. On pourra par la suite imaginer utiliser
toutes les électrodes de I’échantillon au prix d’une mesure et analyse plus complexes, mais per-
mettant une compensation de champs résiduels a trois dimensions au-dessus de micro-structures
elles aussi a trois dimensions ou encore la mesure de nouvelles forces comme la force magnétique.
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Chapitre 3

Etude de la force électro-optique et
des ondes de charges au sein du

nanofil

Lors du chapitre précédent, nous avons introduit et présenté un nouveau type d’échantillons
permettant la compensation bidimensionnelle des champs résiduels pour réaliser la mesure de la
divergence de la force de Casimir entre un nanofil et une nanostructure métallique. Le nanofil
s’est ainsi retrouvé soumis a l'action croisée de forts champs électriques transverses et longitu-
dinaux et du faisceau laser modulé en intensité servant de force de référence pour les boucles
a verrouillage de phase. Dans ces conditions inédites, nous avons constaté expérimentalement
I’apparition d’une nouvelle force agissant sur le nanofil produite par la modulation d’intensité
et fortement dépendante des champs électrostatiques environnants. Nous avons baptisé cette
derniere force électro-optique et nous allons présenter dans ce chapitre la phénoménologie ainsi
que la modélisation microscopique et théorique que nous proposons. Comme nous allons le voir,
la modulation d’intensité optique va générer une modulation de charges qui vont ensuite se pro-
pager le long du nanofil, de sorte que cette expérience va permettre de sonder les propriétés de
propagation des ondes de charge au sein du nanofil.

3.1 Introduction

Notre méthode de mesure rapide des champs de force ressentis par le nanofil nécessite
d’appliquer une force de référence modulée en intensité, qui sert a déterminer les propriétés
mécaniques des modes propres du nanofil (fréquence et orientation), et dont l'orientation est
en principe supposée constante. Nous utilisons généralement un laser de pompe vert (532nm)
qui applique sur le nanofil une force optique orientée selon ’axe de propagation du laser. Or,
nous avons observé que cette force de référence, produite par la modulation de lumiere se
trouve modifiée en intensité et en orientation lorsque le nanofil est immergé dans des champs
électrostatiques forts, de I'ordre de 10° V/m, au niveau des électrodes centrales de ces nouveaux
échantillons. La combinaison de ces champs électrostatiques paralleles et transverses au nanofil
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et de la modulation d’intensité du laser de pompe est responsable de cette nouvelle force dite
électro-optique.

Avant de détailler les mesures et modélisations effectuées, nous allons succinctement présen-
ter la phénoménologie de cette force. En mesurant cette force en faisant varier les parametres
expérimentalement accessibles, nous avons observé les caractéristiques suivantes :

1. La force s’aligne dans la direction du champ électrique transverse au nanofil.

2. Son intensité croit linéairement avec le champ électrique transverse et s’inverse si on
inverse le signe du champ.

3. La force change également de signe avec le champ électrique parallele au nanofil et
présente une dépendance non linéaire selon 'intensité de celui-ci ainsi qu’une forte asy-
métrie selon le signe du champ. L’inversion s’observe pour un champ dirigé de I’échantillon
et la pointe en tungsteéne avec une norme dépendante de différents parametres.

4. Aux fréquences mécaniques (kHz) cette force présente un retard de phase avec I’excitation
optique, ce qui traduit ’existence d’un temps d’établissement appréciable du processus
générant cette force.

5. La force est linéaire avec I'amplitude de modulation du laser de pompe, mais varie non
linéairement avec la puissance moyenne du laser.

6. Cette force varie avec la longueur d’onde du laser de pompe, elle est affectée par les
résonances de Mie du nanofil, et croit généralement lorsqu’on entre dans le gap du SiC
(515nm pour la phase 3C utilisée)

Ces indices expérimentaux résumés sur la Figure 3.1 ont permis de converger vers une
interprétation microscopique mettant en jeu la dynamique des charges électriques créées par
le laser de pompe et se propageant au sein du nanofil. ’absorption d’une partie des photons
du laser de pompe va créer des paires électron-trou dont une grande partie va se recombiner
rapidement, tandis qu'une faible fraction va pouvoir se dissocier et migrer le long du nanofil sous
I’effet conjoint des champs électrostatiques et des mécanismes de diffusion. Il s’établit alors une
distribution de charges non nulle et non-uniforme pour laquelle les électrons et les trous ne se
compensent pas localement. La distribution de charges ainsi générée va interagir avec le champ
électrique transverse pour produire une force latérale s’exercant sur le nanofil, dont on mesurera
les déformations latérales induites avec le laser sonde.

Dans ce chapitre, nous allons détailler I’étude expérimentale et théorique de cette nouvelle
force et de ses caractéristiques principales en mesurant la réponse mécanique du nanofil a I’exci-
tation optique en présence de champs électrostatiques ajustables. En exploitant les deux modes
propres de vibration oscillant dans des directions perpendiculaires, nous réaliserons une mesure
vectorielle de la force électro-optique. Ce principe de mesure pompe-sonde, et la grande dyna-
mique de mesure obtenue, nous permettra également de mesurer la force produite en dehors des
résonances mécaniques du nanofil, et d’étudier ainsi la dynamique des ondes de charge générées
par le laser de pompe.

La meilleure connaissance de la force électro-optique donnée par ces études nous permettra
de continuer notre exploration de celle-ci avec ’étude de sa dépendance au laser d’excitation.
Un nouveau montage expérimental utilisant un laser de pompe séparé du laser de sonde et dont
la longueur d’onde est réglable sera utilisé dans un premier temps pour étudier les parametres
permettant une optimisation de la mesure de la force électro-optique. Nous terminerons la section
sur ’exploration de conditions extrémes pour lesquelles des effets non-linéaires apparaissent.
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10~ "N
20 0 20 -2 0 3
AV, (V) Vi (V)

FIGURE 3.1 — a) Schéma de principe des mesures. Les champs transverses sont réalisés avec des
paires d’électrodes opposées représentées par les mémes couleurs (V;-V3 en orange et V5-Vy en
vert). Pour ajuster le champ longitudinal, on fera varier la tension de I’électrode centrale V. en
bleu et éventuellement la valeur moyenne des tensions appliquées sur les électrodes latérales. b)
Représentation vectorielle de la force mesurée pour différents champs transverses générés par
les couples d’électrodes Vi-V3 et Vo-V4. On observe que la force, alignée dans la direction du
laser a champ nul (2), tend & s’aligner dans la direction du champ généré lorsque celui-ci devient
suffisamment intense. ¢) Représentation vectorielle de la force mesurée pour différents champs
longitudinaux obtenus en faisant varier la tension Vj et en appliquant un champ transverse fixe
avec le couple Vi-V3. On observe ici I'inversement de la direction de la force avec le champ
longitudinal et une variation asymétrique avec la tension appliquée. On a en plus représenté les

forces extrémales de b) en gris a titre de comparaison.

Finalement, le chapitre se conclura sur les études expérimentales et théoriques des effets
d’un champ longitudinal inhomogene sur la force électro-optique. Celles-ci étant nécessaires pour
la possible utilisation de la force électro-optique pour cartographier les champs électrostatiques
transverses a la surface d’un échantillon.

3.2 Dispositif expérimental

3.2.1 Excitation optique

Pour étudier cet effet, nous avons exploité plusieurs montages expérimentaux : l'effet a
d’abord été observé sur le montage décrit dans la partie précédente, puis confirmé sur un montage
similaire. Ces deux expériences fonctionnent a une longueur d’onde de pompe fixe (532nm) et
avec un seul objectif, ce qui ne permet pas de séparer spatialement les deux lasers. Pour étudier la
dépendance en longueur d’onde des forces électro-optiques, ainsi que les propriétés spatiales des
ondes de charge, nous avons séparé physiquement les lasers de pompe et de sonde en employant
deux objectifs distincts se faisant face. Ce montage expérimental, initialement développé par A.
Fontana, a été repris lors du stage de C. Dousset et sera décrit a la section 3.6. Il est notamment
composé d’un laser supercontinuum produisant un large spectre de couleur, qui est ensuite filtré
et modulé par un Filtre Acousto-Optique Accordable (Acousto-Optic Tunable Filter, AOTF).
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3.2.2 Génération et controle des champs électriques

Afin de pouvoir étudier la phénoménologie de la force, le champ électrostatique dans lequel
est plongé le nanofil doit étre ajustable et modélisable simplement. Le nanofil étant surtout
sensible aux forces appliquées a son extrémité libre, on peut se contenter d’un champ latéral
quasi-homogene, par contre le champ longitudinal doit étre capable de transporter les charges
du laser jusqu’a son extrémité libre. Enfin, les champs électriques employés doivent étre relati-
vement homogenes pour ne pas générer de champs de force trop intenses qui, en perturbant la
structure spectro-angulaire des modes propres, rendraient 'analyse des forces électro-optiques
plus complexe (mais tractable tant que 1’on dispose d’une lecture 2D des vibrations du nanofil).
Pour cela différents échantillons représentés Figure 3.2 capables de générer ces champs ont été
utilisés.

FIGURE 3.2 — a) Image au microscope optique d’un échantillon & électrodes de lére génération
avec des électrodes rondes et une électrode centrale en or déposé sur un substrat en silicium.
b) Image au microscope optique d’un échantillon de seconde génération avec des électrodes
rectangulaires et deux électrodes centrales en or déposées sur sur de I'oxyde de silicium. ¢) Image
au microscope optique d’un condensateur réalisé en découpant une piste électrique en cuivre. La
grande image représente une vue de c6té de la piste et I'insert une vue du dessus. d) Image de
deux pointes en tungstene utilisées pour générer des champs transverses et longitudinaux avec

sur la gauche un schéma représentatif pour une meilleure visibilité.

Les échantillons a électrodes de controle permettent d’avoir des champs électrostatiques
qui remplissent ces conditions, comme le montre les simulations Figure 3.3.b. Les électrodes
de controle latérales (V7 a Vj) sont espacées de 25 nm et on peut varier la tension appliquée
de -10V & 10V, ce qui géneére un champ latéral pouvant atteindre 800kV/m. En appariant
ces électrodes symétriquement (V1-V3 et V2-V}), Dorientation du champ électrique latéral dans
le plan de I’échantillon peut étre controlée arbitrairement. Le nanofil est placé au-dessus du
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centre de l'électrode centrale (V) dont la polarisation (£10V) va créer un champ longitudinal
d’intensité comparable jusqu’a une hauteur correspondant a ’extension transverse des électrodes,
puis rester homogene & un niveau de 10 V/100 pm = 100 kV/m pour un nanofil de 100 pm (dont
le support est mis a la masse). La configuration la plus simple consiste donc & positionner le
nanofil a une altitude de 10-15pm au-dessus des électrodes, car alors le champ longitudinal
ressenti est quasiment homogene, tandis que le champ latéral n’est appréciable qu’en bout de
fil, ce qui signifie que ’on va sonder la densité de charges a son extrémité.

Les champs sont ajustés avec les électrodes de controle Vi, Vs, Vs et V4. La composante
transversale du champ est ajustée en intensité et en orientation en appliquant des tensions
opposées aux paires d’électrodes en regard (i.e. Vi = —V3 = V), le champ est ainsi aligné
avec ’axe de la paire en direction de I’électrode a laquelle on applique la tension positive. On
positionne le nanofil a I’aplomb du centre de ce systeme d’électrodes, la composante parallele
est controlée en ajoutant une tension commune a toutes les électrodes (V).

On présente Figure 3.3.b, une coupe verticale de deux champs électrostatiques simulés par
éléments finis au-dessus de 1’échantillon. Le code couleur représente la norme du champ et les
fleches sa direction. La simulation de gauche a été réalisée en appliquant V3 = —V3 = —3V et
les autres électrodes a 0V. Cette configuration permet de générer un champ latéral, parallele a
I’échantillon et présentant une extension verticale, relativement homogene sur la taille du nanofil
a une altitude suffisante.

Laser d
a) o’ b)
- Nanofil — M ees— ]
sona Ve -
Laser de @ AoM % 50

pompe

60

Objectif

Y (un)

140

Echantillon 20

-15 -10 -5 0 5 10
X (pm) X (pm)

FIGURE 3.3 — a) Schéma du montage expérimental, le nanofil est placé au centre de I’électrode
centrale et excité optiquement avec le laser de pompe. Un champ électrostatique est appliqué
avec les électrodes V1, Vg, V3, V4. b) Simulation COMSOL de champ électrostatique au-dessus

de Déchantillon. A gauche champ électrostatique créé en appliquant Vi = —V3 = 3V, a droite
champ électrostatique créé en appliquant Vi = Vs =V, =2V.

La simulation de droite a été réalisée en appliquant V; = Va3 =V, = 2V, elle montre que le
champ au centre de I’échantillon est normal & celui-ci. Un tel champ se propage sur une dizaine
de microns verticalement, ce qui est suffisant pour atteindre ’emplacement du laser et séparer
efficacement les paires. Cependant, dans le but de travailler avec un champ plus homogene le
long du fil, on préférera positionner le nanofil au-dessus de cette zone inhomogeéne. En combinant
les deux configurations, on peut donc créer un champ ou on contréle de maniere indépendante
les composantes transversales et longitudinales.

Le montage condensateur est réalisé en découpant une piste en cuivre sur une plaque PCB.
Cet échantillon est tres intéressant pour I'étude des effets du champ transverse sur la force
électro-optique puisqu’il génere le champ le plus homogene possible. Le nanofil est introduit
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dans le sens de la largeur de la piste en cuivre de maniere a ce que celui-ci soit entouré des deux
électrodes en cuivre sur toute sa longueur. Cet échantillon ne permet cependant pas de générer
de champ longitudinal et nécessite une attention particuliere lors de I'insertion du nanofil. Pour
ces raisons, nous avons utilisé cet échantillon pour confirmer les premieres observations sur la
force électro-optique.

Enfin un dernier échantillon constitué de deux pointes en tungstene gravées chimiquement
par la méthode présentée section 1.2 est utilisé. Les pointes sont placées a 90° I'une de 'autre a
environ 30 pm de P'extrémité du nanofil. L’intérét de cet échantillon est la possibilité d’appliquer
des champs électriques trés intenses (jusqu’a 10°V/m) comparés aux autres échantillons. Le
nanofil est placé a plusieurs dizaines de microns des pointes afin que le champ électrique appliqué
soit le plus homogene possible.

Cet échantillon est utilisé dans le montage a deux objectifs de microscope. En effet, les ob-
jectifs ont une distance de travail de 4 mm qui rend impossible I'utilisation des autres échantillons
trop larges pour cette configuration. Les tensions extrémales applicables a chaque pointe sont
de Vex = £210V. Dans de tels champs, le comportement de la force électro-optique peut devenir
non linéaire, donnant des informations supplémentaires a celles mesurables avec les échantillons
a électrodes.

3.2.3 Les nanofils utilisés

Lors de nos mesures, nous avons observé que la force électro-optique mesurée avec des
nanofils fins (diametre de 100 nm) était trés faible voir non mesurable lorsqu’on utilisait une
longueur d’onde de pompe de 532nm. On verra plus loin que cette observation est liée au role
des résonances optiques internes au nanofil, les résonances de Mie. En utilisant des nanofils plus
épais mais toujours sensibles (diametre supérieur a 200nm), la force électro-optique devient
beaucoup plus intense.

Les mesures présentées dans ce chapitre ont été réalisées avec quatre nanofils différents dont
les caractéristiques principales sont données dans le Tableau 3.1. Le nanofil n°1 s’est montré tres
sensible a la force électro-optique, ce qui a nécessité pour certaines mesure de mesurer la force sur
sa seconde famille de modes. Les nanofils n°2, 3 et 4 sont moins sensibles a la force électro-optique
nous permettant de réaliser toutes nos mesures sur la premiere famille de modes.

Nom | Longueur (pm) | Diametre (nm) | Résonance (kHz) Parametres variés
NW 1 120 145 40,5 E., E|

NW 2 140 220 18,5 E., B, Q

NW 3 110 250 32 B}, Q, Apompes Yiaser
NW 4 280 300 7 By, 2, Apomper Yiasers Popt

TABLE 3.1 — Tableau récapitulatif des nanofils utilisés pour les mesures des forces électro-

optiques
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3.3 Meéthode de mesure de la force

Nous allons ici détailler les techniques expérimentales mises en ceuvre ainsi que la modéli-
sation utilisée pour mesurer la force électro-optique. Nous utilisons une technique de mesure
dite pompe-sonde pour mesurer la réponse mécanique vectorielle (bidimensionnelle) du nanofil
a une modulation d’intensité. Dans cette expérience, la force a analyser est produite par un
laser vert modulé en intensité grace a un modulateur acousto-optique. Le faisceau est focalisé
par un objectif Zeiss 100x d’ouverture numérique NA=0.75 a environ 10 microns au-dessus de
I’extrémité libre du nanofil. Les vibrations résultantes du nanofil sont mesurées optiquement par
un laser rouge focalisé au méme endroit car injecté par la méme fibre optique.

Le laser rouge de lecture mesure d’une part le mouvement Brownien du nanofil, ce qui
permet de mesurer les gradients de force ressentis par ce dernier, et d’autre part la réponse
mécanique du nanofil selon deux directions de mesure B 4 quasi-orthogonales associées aux
deux voies de la photodiode. La fréquence d’excitation est balayée sur une plage allant de
100 Hz a 300 kHz de maniere a englober a la fois la réponse quasi-statique, la réponse résonante
des premieres familles longitudinales, ainsi que la dynamique des ondes de charges, qui présente
comme on le verra une coupure autour de 1-30 kHz selon les fils. Cette mesure de réponse simul-
tanée sur les deux voies de mesures est effectuée par un Lock-In numérique Zurich Instrument
HF2LI que nous avons intégré a notre interface expérimentale et grace auquel nous combinons
des balayages logarithmiques en fréquence pour mesurer la réponse dit large du nanofil, ainsi
que des balayages linéaires autour des fréquences de résonance des différents modes propres.
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FIGURE 3.4 — A gauche : densités spectrales de bruit mesurées avec le nanofil 1 en appliquant
différents champs transverses a l'aide des électrodes 1 et 3 de ’échantillon. Les variations de
la mécanique (amplitudes et fréquences de résonance des pics) du nanofil sont symétriques et
faibles. Ainsi, la force électrostatique générée par 1’échantillon est faible. Les variations des
amplitudes des pics sont faibles ce qui signifie que les angles de vibration des modes subissent
peu de rotation et ne voient pas leur symétrie brisée. L’encart donne la variation de la direction
du 1°" mode en fonction de la tension et montre une variation inférieure & 10°. A droite : réponses
en amplitude & une excitation optique du nanofil pour différents champs transverses. On observe
ici aussi une variation symétrique des réponses avec les champs ce qui indique que 'amplitude

de la force appliquée au nanofil varie symétriquement avec les champs transverses.
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Ces réponses, sont converties en déplacement 2D griace a la mesure des 3 sur les deux
voies, qui permet de reconstruire le déplacement dans la base (z, z) transverse au nanofil.
Elles sont analysées avec un modele utilisant la réponse linéaire d’un oscillateur harmonique
bidimensionnel pour remonter & la modulation de force ressentie par une famille de modes
propres, 0F, on assimile le nanofil & une particule ponctuelle 2D et on ajuste le déplacement
mesuré dans chacune des directions de mesure 3 par :

5raf) = SF1e' 1Ty SF2e'?2Q)5Ty
PRI R e T 02— 02 —iTL0 51)
(5Ftot : el)(el : 5) (5Ftot : 62)(62 : 5) .

- Meﬂ(Q% - 02— zI‘lQ) Meff(Q% — 02— ZFQQ)

ou nous supposons Fiy la somme de toutes les forces appliquées au nanofil. La somme des
forces est ici supposée complexe, car certaines forces peuvent étre retardées par rapport a la
modulation induisant une partie imaginaire a la force comme expliqué dans le Chapitre 1. On
peut alors par identification obtenir :

Mg I ,

OF ot - €1 = 72? 23 LOF et (3.2)
Mgl ,

OF ot - €2 = 722 ; 2 P2 (3.3)

Les spectres du mouvement Brownien du nanofil en ’absence d’excitation sont systéma-
tiquement enregistrés et leur ajustement permet de connaitre les caractéristiques des modes
propres du nanofil (masse effective, fréquences propres, taux de dissipations et vecteurs propres,
Figure 3.4). En ajustant les réponses mesurées en amplitude et en phase avec ce modele (Figure
3.7.a), on peut alors obtenir la projection du vecteur force complexe sur chacun des modes
propres.

Pour réaliser nos mesures, on se place le long de ’axe optique des lasers focalisés pour
minimiser les gradients des forces optiques et s’assurer qu’ils n’entrainent pas de rotation des
modes et surtout pas de brisure de 'orthogonalité [116], comme on I'observe sur l'encart de la
Figure 3.4. Les deux modes étant toujours orthogonaux, nous pouvons donc obtenir le module
de la force complexe appliquée avec une seule voie de mesure :

Q313
(e2-B)

50F3 (3.4)

M o
‘5Ftot| = Meﬁ\/(el ] B)2 5F1 +

3.3.1 Linéarité des forces mesurées

L’étude de la force que subit le nanofil est réalisée en mesurant la réponse du nanofil
a la modulation d’intensité du laser de pompe. Pour ce faire, on démodule avec un Lock-In
le déplacement mesuré sur les deux voies de mesure a la fréquence de la modulation du laser.
L’analyse que 'on effectue et son interprétation sont basées sur le principe de la réponse linéaire,
il convient donc de s’assurer expérimentalement de la linéarité de la force électro-optique autour
du champ moyen. Pour cela, on réalise des réponses en fréquences sur le nanofil 1 autour des
résonances de sa seconde famille longitudinale de modes a différentes profondeurs de modulation
du laser de pompe sans changer sa puissance moyenne.
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FiGURE 3.5 — Variation du module de la force mesurée sur la 2nde famille longitudinale de
modes du nanofil 1 en fonction de la profondeur de modulation du laser de pompe. En vert, on
représente la force optique mesurée sans appliquer de champ autour du nanofil. En rouge, est
représentée la force totale mesurée lorsqu’un champ électrostatique transverse est appliqué et en
bleu la différence de la force totale et de la force optique. Les lignes pleines sont des ajustements
linéaires de la force en fonction de la profondeur modulation, les pentes ajustées sont données

en encart.

Dans ces mesures, on applique les tensions latérales V43 = —V3 = —10V créant un fort
champ transverse autour du nanofil suffisamment intense pour que la force électro-optique soit
dominante devant la force optique. Une mesure de référence est effectuée pour chaque profondeur
de modulation, ou toutes les électrodes sont mises a la masse afin de n’avoir que la mesure de
la force optique seule. La mesure des profondeurs de modulations optiques est réalisée avec une
photodiode annexe placée sur la transmission du cube 90/10, juste avant I’objectif.

Les mesures sont représentées Figure 3.5. Elles permettent de vérifier que la force électro-
optique est linéaire en fonction de la modulation optique grace aux ajustements linéaires dont les
pentes sont données dans l’encart. Les ajustements montrent clairement que les forces optiques
et électro-optiques sont linéaires. Cette analyse de linéarité valide donc notre méthode de mesure
et d’analyse.

3.3.2 Séparation des parties réelles et imaginaires de la force

La force mesurée est, dans la majorité des cas, une somme de plusieurs forces complexes
ou réelles. Dans le cas ou toutes les forces seraient réelles, on peut utiliser les équations (3.2) et
(3.3) pour la déterminer. Cependant, comme nous le verrons plus tard la force électro-optique
est, aux fréquences de résonance du nanofil (kHz), retardée.
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CHAPITRE 3. FORCE ELECTRO-OPTIQUE ET ONDES DE CHARGES

Effets de la partie imaginaire de la force

La direction de la force mesurée est encodée dans les amplitudes a résonance de sa
réponse. La réponse en phase permet de donner des indications sur son retard par rapport
a 'excitation et donc si la force appliquée est complexe ou non. Lorsqu’une force purement
réelle ou imaginaire est appliquée avec la méme direction sur le nanofil, seules les phases a
résonance vont étre modifiées (Figure 3.6.a,b). Une force purement réelle traduit une force
instantanée et donc des phases hors résonances de 0 ou 7 alors qu’'une force purement
imaginaire traduit une force en opposition de phases ou sa phase est décalée de +7/2,
induisant des phases hors résonances de +7/2.
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FIGURE 3.6 — Les réponses mécaniques du nanofil dépendent du type et de la direction
des forces qui lui sont appliquées. a) Dans le cas d’une force purement réelle représentée
par la fleche jaune dans le premier cercle avec les directions du mode 1 (rouge) et du
mode 2 (bleu), les phases avant résonance sont de 0° ou de £180°. b) Lorsque la force
appliquée est purement imaginaire (représentée par la fleche violette), les phases avant la
résonance sont de +90°. c) Si les parties réelles et imaginaires de la force ont les mémes
directions, les phases avant résonance dépendent du ratio des parties réelles et imaginaires.
Quand les composantes réelles et imaginaires de la force n’ont pas les mémes directions,
les phases avant les résonances dépendent des ratios des composantes projetées sur chaque
mode de vibration. d) Méme si les réponses en phase obtenues ont des formes complexes,

Pajustement de celles-ci par la somme de deux lorentziennes complexes fonctionne tres

bien.

Lorsque des forces complexes sont appliquées sur le nanofil, les sommes de leurs
parties réelles et imaginaires génerent une force instantanée selon une direction et une
force en opposition de phase dont la direction n’est pas forcément égale a celle de la
force instantanée. Ainsi, les deux forces se projettent différemment sur les deux modes de
vibrations du nanofil. Ainsi, si la force instantanée est alignée avec le mode 1 et la force
retardée avec le mode 2, la phase avant la premiere résonance sera de 0 ou £ et la phase
avant la seconde résonance de +7/2 (Figure 3.6.c). Lorsque les forces se projettent sur les
deux modes de vibrations, la phase mesurée dépend du ratio de la force instantanée et de
la force retardée projeté sur le mode. Le cas le plus simple se réalisant lorsque les deux
forces ont la méme direction, générant un décalage statique de la phase hors résonance.
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Les mesures de forces retardées mélangées avec une ou des forces instantanées
donnent alors des réponses avec des phases de forme complexes (Figure 3.6.d). Cepen-
dant, notre modele d’ajustement par la somme de deux lorentziennes complexes utilise
la phase avant résonance comme parametre ce qui permet d’obtenir de bons ajustements
des réponses malgré la variation de la phase.

Dans le cas d’une force retardée appliquée sur le nanofil, il n’est pas possible de directement
déterminer la direction de la force complexe avec les équations (3.2) et (3.3). Cependant, avec
un ajustement, nous avons acces aux amplitudes a résonance ainsi qu’aux phases avant les
résonances, permettant de dissocier la force complexe mesurée en ses composantes réelles et
imaginaires :

MgI'1Q2 . .
SF, (e, - e1) + idF;(e; - e1) = :’filﬁl (?R(&Fle’¢1) n ig(aFlew’l)) (3.5)
-
SF, (e, - e3) + i6F;(e; - e3) = MeffFQBQQ (?R(aFgei@) + ig(aFgei@)) (3.6)
S

Avec 6F,, 6F; les amplitudes des parties réelles et imaginaires de la force totale et e, e; les
directions de ces composantes. On peut alors utiliser cette décomposition pour avoir acces aux
amplitudes et directions de chaque composante :

20?2 , 1203 .
6F, = Meg \/ ﬁ%?(amewl) + ﬁ%Q(éFge“f’?) (3.7)

FQQQ%(&FQ@i(ﬁQ) (61 . ,@))
Flﬁlﬂ?((SFlei‘z’l) (62 . ,3)

0, = arctan( (3.8)

En remplagant la partie réelle de 5Fjei¢j, on obtient les formules de la partie imaginaire de
la force. L’utilisation de la décomposition en partie réelle et imaginaire est indispensable pour
I’étude de la force électro-optique puisque celle-ci est retardée comme on peut ’observer sur la
Figure 3.7.a ou la phase avant résonance est égale a 170° environ.

La réponse représentée Figure 3.7 a été réalisée en appliquant une différence de tension
AV = =16V aux électrodes 1 et 3. Dans cette configuration, la force électro-optique est domi-
nante par rapport a la force de pression de radiation qui est instantanée. Le retard observé est
donc da a la force électro-optique ce qui génere une composante imaginaire représentée par la
fleche violette dans la représentation vectorielle Figure 3.7.b. Puisque la force électro-optique do-
mine, les deux composantes réelle et imaginaire ont des directions similaires dont les différences
peuvent étre dues a la force de pression de radiation toujours présente.

L’utilisation de la décomposition en partie réelle et imaginaire permet aussi de déconvoluer
les forces instantanées des forces retardées. C’est par exemple le cas de nos mesures de forces
contenant la force de pression de radiation et la force électro-optique.

La seconde stratégie de déconvolution est de mesurer la force de pression de radiation seule
en absence de tension sur les électrodes et de la soustraire a la force totale mesurée en présence
de champ électrique. Cette méthode est limitée, en particulier proche de I’échantillon (j100 nm),
car la différence de travail de sortie des électrons entre l'or et le SiC crée un champ électrique
résiduel qui ne peut pas étre compensé avec les méthodes décrites dans le chapitre précédent.

Finalement, la modulation optique peut aussi engendrer une force opto-thermique, elle aussi
retardée, car dépendant de la propagation d’ondes de chaleur dans le nanofil. Il est alors plus

J
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FIGURE 3.7 — a) Ajustement des réponses en amplitude et en phase du nanofil placé dans
un champ électrique transverse. Le pic le plus grand est d’abord ajusté avec une Lorentzienne
complexe (rouge) puis on soustrait cet ajustement & la mesure afin de réaliser I’ajustement du
second pic (bleu). Les parametres trouvés avec ces deux ajustement sont ensuite utilisés pour
réaliser 'ajustement total de la réponse avec la somme de deux lorentziennes complexes (noir). b)
Représentation vectorielle des modes de vibration du nanofil (e, e3), du vecteur de mesure 3,
et des directions des parties réelles et imaginaires (F,, F;) de la force obtenue avec I’ajustement

de la réponse a).

judicieux d’utiliser la décomposition réelle/imaginaire et il sera indispensable de mesurer des
réponses large bande (100 Hz-200 kHz) et de les ajuster avec un modeéle microscopique spécifique
des forces électro-optique et thermique pour conclure nos analyses.

3.4 Dépendance de la force électro-optique aux champs

électrostatiques

Dans cette section, nous déterminons les propriétés de la force électro-optique et sa dépen-
dance aux champs électriques externes en se positionnant au-dessus du systéeme d’électrodes
présenté a la section 3.2 : & partir d’une altitude suffisante (5-15pm), le champ vertical est
relativement homogene le long du nanofil tandis que le champ latéral est maximal en bout de
fil.

3.4.1 Effets des champs électrostatiques transverses en champ longitudinal
nul

Nous commencerons par étudier 'effet de la composante transverse du champ électrique en
champ vertical nul. Cette configuration est celle qui nous a permis d’observer pour la premiere
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fois la force électro-optique. La mesure est réalisée avec la premiere génération d’échantillons
(avec les électrodes arrondies) ou on applique sur deux électrodes extérieures en regard des
tensions opposées, et une tension nulle aux autres électrodes. Dans un souci de symétrie, on fera
la mesure sur les deux paires d’électrodes en regard : V4 = —V3 =V, et Vo =V, =V, =0V
puis Vo = =V =V, et V1 = V3 =V, = 0V. Le nanofil est placé a 5 pm au-dessus du centre de
I’échantillon et il ressent donc un champ électrostatique horizontal homogene sur sa largeur et
sur quelques microns de haut. Le nanofil étant majoritairement sensible aux forces s’exercant a
son extrémité libre, on peut alors considérer que le champ appliqué est homogene dans la zone
de mesure du nanofil.

On fait varier les tensions appliquées aux électrodes latérales en regard de £10V a F10V
par pas de £2V en les gardant toujours opposées. On représente Figure 3.8 les réponses en
amplitude (gauche) et en phase (droite) obtenue pour différentes mesures réalisée avec le couple
V1-V3 sur la premiere famille longitudinale de modes du nanofil 1.

Les réponses en amplitude montrent des formes et des ratios d’amplitudes des pics similaires
ce qui laisse penser que la direction de la force électro-optique est constante avec le champ
transverse comme nous ’observerons plus directement Figure 3.10. Lorsqu’il n’y a aucun champ
appliqué, seule la force de pression de radiation s’applique ce qui explique la différence de la
réponse avec les autres.

16V -’J\/K'
8V —_M
2
0V A
= M
<
8V "M‘
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39 40 41 42 39 40 41 42
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FIGURE 3.8 — Représentation des réponses en amplitude (gauche) et en phase (droite) du nanofil
obtenues pour différents champs transverses. Les traits noirs représentent les ajustements réalisés
pour ces réponses. Les traits gris dans les représentations des phases sont des reperes indiquant

0°. On observe que les phases a résonances s’inversent avec le champ transverse.
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Les réponses en phase montrent elles aussi des variations similaires. Les traits gris représent-
ent 0°, on observe donc que les phases & résonance s’inversent avec la direction du champ. Cela
nous permet de déduire que la direction de la force électro-optique s’inverse avec le champ.
Finalement, les traits noirs représentent les ajustements des réponses. Grace a ces ajustements,
on peut déterminer les amplitudes et directions des parties réelles et imaginaires de la force
mesurée.

La premiere famille de modes étant tres sensible a la force électro-optique, celle-ci devient
dominante des I’application d’un petit champ transverse. Ainsi, pour commencer a étudier la
dépendance des forces électro-optiques a la fréquence de modulation, on réalise des mesures sur
la premiere et la seconde famille de modes. La seconde famille étant plus rigide elle est moins
sensible également aux gradients de force, qui peuvent impacter les propriétés des modes propres,
compliquant alors ’analyse des forces.

Etude de la partie réelle de la force
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FIGURE 3.9 — Représentation des données mesurées avec le nanofil n°1 sur la 2nde famille de
modes dans le cas d’un champ transversal variable et d’un champ longitudinal nul pour les deux
couples d’électrodes, Vi, V3 en orange et Vo, V4 en vert. A gauche, la partie réelle de la force
totale mesurée et a droite la partie réelle de la force mesurée soustraite de la force a tension nulle
(i.e. de la force optique). De haut en bas, 'amplitude de la force, sa direction, sa représentation
vectorielle dans le plan transverse a l’axe du nanofil. Les lignes pleines sont des ajustements
linéaires dont les valeurs des pentes sont données sur le graphique. On a mis en abscisse la
différence de tension entre les deux électrodes, le champ électrique réel étant proportionnel a

cette différence.
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Les variations de la partie réelle de la force mesurée sur la seconde famille de modes sont
données Figure 3.9 et ont été réalisées avec une profondeur de modulation du laser de pompe de
11.3 pW. A gauche sont représentées les propriétés de la force totale mesurée, son amplitude, sa
direction et sa représentation vectorielle dans le plan transverse du nanofil. A droite les mémes
propriétés sont affichées apres avoir soustrait la force a tension nulle, ce qui permet de retirer la
force optique dont 'amplitude est de 4fN et est alignée avec I’axe de propagation du laser qui
correspond donc a la force de pression de radiation, dont on attend une amplitude quelques fN
par pW. A plus forte tension, la force électro-optique prend le pas et montre une dépendance
linéaire au champ électrique.

A fort champ, la force électro-optique tend a s’aligner avec le champ transverse produit,
et on constate que la force est orientée vers 1’électrode négative, c’est-a-dire que la force est de
méme sens que le champ latéral produit. Si on regarde la représentation vectorielle de la force
totale mesurée pour chaque couple de tensions, on voit clairement la force s’aligner avec une
électrode ou 'autre et former ce qu’on a appelé un éventail.

Lorsqu’on soustrait la force optique a la force totale mesurée, nous ne conservons que
les variations de la force électro-optique. L’amplitude montre clairement une variation linéaire
pour les deux couples d’électrodes avec une sensibilité de ~ 620aN/V. Les ajustements réalisés
donnent des pentes de méme ordre de grandeurs pour les deux orientations (la différence entre
les deux pentes de 'ordre de 0.5fN/V). Les directions sont elles constantes alignées avec les
électrodes, la force électro-optique en champ longitudinal nul est donc bien dirigée selon la
composante transverse du champ.

La Figure 3.10 montre le méme type de mesure, mais cette fois-ci mesurées avec la premiere
famille longitudinale de modes avec une profondeur de modulation du laser de pompe de
1.7pW. On retrouve la phénoménologie observée précédemment sur la deuxieme famille de
modes mécaniques.

On peut comparer les résultats obtenus sur les différentes familles de mode en normalisant
les forces mesurées par la modulation d’intensité utilisée. On obtient afzgil ~ 2.65fN.m/V/W et

afzgf ~ 1.09fN.m/V /W pour des fréquences de 40 kHz et 255 kHz respectivement. On a de plus
supposé que les électrodes externes utilisées génerent en bout du fil le champ d’un condensateur
plan dont les électrodes sont séparées de 20 pm. L’amplitude de la partie réelle de la force
électro-optique dépend donc de la fréquence d’excitation contrairement a la force de pression de

radiation.

Etude de la partie imaginaire de la force

Les résultats obtenus pour la partie imaginaire de la force sont représentés Figure 3.11 pour
la lere famille de modes. Comme la force de pression de radiation n’est pas retardée et suit
instantanément la modulation d’intensité aux échelles de temps mécanique, on ne doit observer
que leffet de la force électro-optique dans la partie imaginaire de la force totale.

On retrouve une variation linéaire et symétrique de 'amplitude de la force avec la tension.
Son amplitude est cependant moins grande que pour la partie réelle, elle est réduite d’un facteur 3
environ. Les directions de la force sont toujours alignées avec les électrodes et sont dirigées vers les
électrodes négatives comme on peut l'observer avec la représentation vectorielle. L’ajustement

-
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FIGURE 3.10 — Analyses en force des réponses mesurées avec le nanofil n°1 sur la lere famille
de modes dans le cas d’un champ transversal variable et d’un champ longitudinal nul pour les
deux couples d’électrodes, Vi, V3 en orange et V5, V4 en vert. A gauche, la partie réelle de la
force totale mesurée et a droite la partie réelle de la force mesurée apres soustraction de la force
a tension nulle (i.e. de la force optique). La profondeur de modulation optique utilisée pour ces

mesures est de 1,7uW.

linéaire est réalisé apres soustraction de la force mesurée sans tensions, mais vu que la force
optique est instantanée, cette contribution est négligeable. Les pentes obtenues par ajustement
sont moins fortes que celles obtenues avec la partie réelle. Le ratio moyen obtenu entre les pentes
mesurées sur les parties imaginaires et réelles est de 0.35, ce qui correspond a un déphasage
autour de 40kHz de 19° environ observable Figure 3.8.

Regroupement des forces réelles et imaginaires

La partie réelle de la force montre une variation linéaire dirigée dans le sens du champ apres
avoir soustrait sa composante sans tension correspondant a la force optique. La composante
imaginaire de la force montre aussi une variation linéaire et la méme orientation. La force totale
mesurée est donc la somme de la force optique qui est instantanée avec la force électro-optique
retardée :

6F ot = 0Fopt-€opt + OFL, el + idF. el

i (3.9)
= 0Fopt-€opt + [0F ¢o|€"7°° €0

avec €opt, €eo les directions de la force optique et électro-optique, ¢e, le retard de la force
électro-optique et [0F¢o| le module de la force électro-optique.
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FIGURE 3.11 — Partie imaginaire des forces mesurées avec le nanofil n°1 sur la lere famille de
modes dans le cas d’un champ transversal variable et d'un champ longitudinal nul pour les deux
couples d’électrodes, Vi, V3 en orange et Vo, Vj en vert. A gauche, la partie imaginaire de la
force totale mesurée et a droite apres soustraction de la force mesurée a tension nulle (i.e. de
la force optique résiduelle). De haut en bas, 'amplitude de la force puis sa direction. Les lignes

pleines sont des ajustements linéaires dont les valeurs des pentes sont données sur le graphique.

Nous avons vu que la force dépendait linéairement avec le champ et que la force était alignée
avec celui-ci. La force électro-optique est donc une force de type Lorentz et on peut la réécrire
comme :

0F o = |0q|e’®E | (3.10)

ou dq est 'amplitude de la modulation de charge induite par le laser de pompe. La Figure 3.12
montre un ajustement avec cette formulation de la force électro-optique des parties réelle et
imaginaire de la force totale utilisée pour nos études précédentes sur la premiere et seconde
famille de modes du nanofil 1.

Les ajustements utilisent les valeurs des pentes et des ratios entre les partie réelle et ima-
ginaire obtenus précédemment et montrent un bon accord avec les données. En utilisant les
valeurs obtenues par I’ajustement, on trouve que |6q®™!|/|6P| ~ 2.77 fC/W et ¢2™! ~ 17° pour
la premiere famille de modes du nanofil et |6q™2|/|6P| ~ 1.17fC/W et ¢f2™2 ~ 20.3° pour la
seconde famille de modes. Ce qui correspond, aux puissances optiques utilisées, a une charge
équivalente moyenne en bout de fil de 0.029 e pour la premiére famille de modes et 0.083 e pour
la seconde famille.

On observe donc que la force électro-optique dépend de la fréquence d’excitation, ce qui va
étre associé a la dynamique temporelle des ondes de charges au sein du nanofil. Cet aspect sera
étudié en détail dans la section 3.5.6 dédiée a I’étude de cette dynamique et basée sur ’analyse
de réponses sur une plus grande plage de fréquences.
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FIGURE 3.12 — Parties réelle et imaginaire de la force totale mesurées sur la lére (gauche) et
2nde (droite) famille du nanofil 1. Les courbes vertes et violettes sont des ajustements réalisés
avec les parties réelle et imaginaire de ’équation 3.9 et les valeurs de pentes obtenues avec les

mesures précédentes.

Mesure en champ latéral homogene

Afin de s’assurer de la reproductibilité des résultats, I’expérience a été réalisée dans une
configuration électrostatique plus simple formée d’un condensateur plan de 2 électrodes de cuivre
hautes de 300 pm et séparées de 78 pym. On peut ainsi placer tout le nanofil a I'intérieur du
condensateur afin de s’assurer de I’homogénéité du champ transverse. L’espacement entre les
électrodes du condensateur étant plus grand que précédemment, le champ créé est plus faible
mais plus homogene, ce qui nous conduit a réaliser les mesures sur la lére famille de modes
qui est plus sensible. On a fait varier les tensions des deux électrodes de maniere opposée
(Vi ==Vo=V]) en allant de -10V & +10V par pas de 1 V.

Les mesures réalisées sur le condensateur sont présentées Figure 3.13. A forts champs, le
module varie linéairement et 'argument de la force mesurée tend vers une valeur non nulle
attestant que la force électro-optique est dominante avec des directions qui tendent vers 0° et
180° qui sont précisément les directions des deux électrodes formant le condensateur plan. A plus
faibles champs, 'argument tend vers 0° et le module perd sa linéarité avec le champ montrant
que dans ce cas la force optique est de méme ordre de grandeur voir supérieure a la force électro-
optique. Comme précédemment, le nanofil semble porter une charge apparente positive dont
I'ordre de grandeur de la modulation de charge est de 0.17 e pour une modulation de puissance
de 10 nW obtenue en ajustant la force totale avec la formulé 3.9.

A faibles tensions, la force optique est du méme ordre de grandeur que la force électro-
optique, ainsi la force mesurée a une partie imaginaire négligeable devant la partie réelle. Ce-
pendant a plus forts champs ou la force électro-optique domine, on observe une partie imaginaire
du méme ordre de grandeur que la partie réelle. Le champ latéral créé par le condensateur est
homogene sur tout le nanofil, il influe ainsi sur toutes les charges présentes dans le nanofil, ex-
pliquant le nombre de charges obtenu supérieur aux précédents. La dynamique temporelle des
ondes de charges dans le nanofil, plus lente ici, est donc différente du cas précédent ou le champ
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FIGURE 3.13 — a) Schéma du condensateur utilisé créé en coupant une piste de cuivre sur PCB
en deux. En-dessous du schéma, on a rajouté deux photos prises au microscope optique en vu de
profil et vue du dessus. b) Les directions de la partie réelle de la force totale en fonction du champ
appliqué et mesurées avec le nanofil 1 sur sa lere famille de modes montrent un alignement de
celle-ci avec le champ électrique du condensateur. ¢) Le module de la force montre une variation
linéaire ainsi qu'un argument qui tend vers une valeur non nulle car la force électro-optique est
prédominante dans cette configuration. A champs plus faibles la variation n’est plus linéaire et
son argument tend vers 0° synonyme d’une force instantanée, car seule la force optique s’applique
sur le nanofil. En utilisant la formule 3.9 on peut ajuster le module et 'argument de la force
mesurée (traits pleins gris) pour obtenir la modulation de charges en bout de fil, le ratio de la

partie réelle et imaginaire de la force électro-optique ainsi que sa direction.

électrique était homogene sur seulement quelques microns en bout de fil. Le retard observé est
ainsi certainement lié a la propagation des charges le long du fil : dans les zones qui sont plus
éloignées du laser de pompe, on s’attend & ce que la distribution de charges présente un retard
plus important, ce qui retarde la force totale. Nous y reviendrons dans la section 3.5.6.

Nous avons vérifié que la phénoménologie observée sur toutes les mesures précédentes
réalisées avec le nanofil 1 est la méme sur le nanofil numéro 2, confirmant la reproductibi-
lité de l'effet. La mesure de la force électro-optique est donc reproductible avec des échantillons
et des nanofils différents. En conclusion de cette premiere partie dans laquelle nous avons étudié
les effets du champ électrostatique transverse en champ longitudinal nul, nous avons observé
trois caractéristiques principales de la force électro-optique :
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CHAPITRE 3. FORCE ELECTRO-OPTIQUE ET ONDES DE CHARGES

1. son intensité est proportionnelle au champ transverse appliqué au nanofil et surpasse
facilement la force de pression de radiation dans nos conditions expérimentales, cependant
elle reste faible devant les forces électrostatiques directes étudiées au chapitre précédent.

2. son orientation s’aligne dans la direction du champ électrique, et en champ vertical nul,
elle est orientée vers I’électrode négativement polarisée, ce qui suggere une charge effective
globale positive actionnant le nanofil.

3. elle est partiellement retardée par rapport a la modulation d’intensité, et ce retard
dépende du profil du champ transverse le long du nanofil.

La partie suivante est dédiée a ’étude du role du champ vertical, qui va modifier la distribution
de charge le long du nanofil. La force électro-optique prend donc une forme générique 0F[Q)] =
(5q[Q]EJ_

3.4.2 Effets des champs longitudinaux

Les mesures présentées ci-dessus ont été réalisées sans champ électrique parallele au nanofil.
On maintient maintenant le nanofil dans un champ transverse constant afin de générer une force
électro-optique dominante par rapport a la force optique et on ajoute un champ vertical ajustable
afin d’étudier son impact sur la force électro-optique via son action sur les charges au sein du
nanofil.

Pour ce faire, on utilise I’échantillon a électrodes de contrdle de derniére génération dont la
séparation entre les électrodes latérales fait 15 pm. On place le nanofil 2 au centre de 1’échantillon
et on applique aux deux électrodes latérales une différence en tension de 2V, soit Vj = —V3 =
Vi, = 1V. Afin de travailler dans un champ vertical le plus homogéne possible, on ajoute aux
électrodes latérales et a la paire d’électrodes centrales accolée la tension verticale V)| qui varie de
-5V a3dVparpasde05V. Onadonec Vi =V +V, Vs =V -V et Vi =Va=Va =V, =Y

comme représenté sur la Figure 3.14.a.

20x10~1°N

FIGURE 3.14 — a) On applique une tension V| (bleu) sur toutes les électrodes permettant de
générer un champ longitudinal homogene le long du nanofil et sur la surface de I’électrode cen-
trale. Afin de pouvoir mesurer la force électro-optique, on ajoute aux électrodes V; et V3 (orange)
les tensions V| =1V et —V| afin de générer un champ transverse constant. b) Représentation

vectorielle de la partie réelle de la force totale mesurée en faisant varier V).
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Le premier effet remarquable de la composante longitudinale du champ électrique sur la
force électro-optique s’observe avec la représentation vectorielle de la partie réelle de la force
totale mesurée représentée Figures 3.14.b et 3.15.a oll on observe une inversion de la direction
de la force. Comme le champ transverse appliqué est constant, on en déduit alors que la tension
verticale V|| appliquée modifie le signe de la charge modulée dans le nanofil.

La Figure 3.15 permet une analyse plus détaillée des effets de la composante longitudinale
du champ sur la force électro-optique. Tout d’abord, les représentations vectorielles des parties
réelles et imaginaires de la force totale montrent une phénoménologie similaire oli on observe sur
chacune des deux parties une inversion de la direction avec le champ. Cependant, on peut aussi
observer que les directions et les amplitudes de la partie imaginaire ne varient pas comme celles
de la partie réelle. Afin de n’étudier que la partie électro-optique de la force totale, on projette
les parties réelles et imaginaires sur la direction du champ transverse. Ce qui permet d’avoir
acces aux variations en amplitude des parties réelles et imaginaires de la force électro-optique
et de son retard qui sont présentées Figure 3.15.b.
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FIGURE 3.15 — a) Représentations vectorielles des parties réelles (bleu) et imaginaires (violet)
de la force totale mesurée sur la lere famille de modes du nanofil 2 a différents champs longi-
tudinaux. b) Une observation plus fine des effets du champ longitudinal est réalisée en étudiant
le module de la partie réelle et imaginaire de la force électro-optique. Pour cela, on utilise la
projection de la force totale mesurée sur la direction du champ transverse. On a aussi déterminé
I’argument de la force électro-optique en utilisant ces projections, ce qui permet d’observer la

variation du retard avec le champ longitudinal.

Les variations en amplitude ne dépendent pas linéairement du champ avec des minimas qui
ne sont pas a V| = 0V et qui different pour les parties réelles et imaginaires. On peut de plus noter
que les parties réelle et imaginaire de la force électro-optique semblent croitre moins rapidement a
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CHAPITRE 3. FORCE ELECTRO-OPTIQUE ET ONDES DE CHARGES

tensions négatives qu’a tensions positives. On voit que le champ longitudinal modifie ’amplitude
de modulation de la charge au sein du nanofil et son signe. A tensions verticales négatives, on
génere une modulation de charges positives et a tensions verticales positives, une modulation de
charges négatives. Ainsi le décalage du minima est cohérent avec la charge positive du nanofil
observée a champ longitudinal nul.

Finalement en observant ’argument de la force électro-optique, on observe que celui-ci
dépend aussi du champ longitudinal. Cette dépendance est principalement générée par le décala-
ge des minimas de la partie réelle et imaginaire dans ’espace des tensions, mais on observe aussi
une différence de croissance a fortes tensions entre les deux parties. Ainsi, le retard de la force
électro-optique dépend du nombre et du signe de la charge modulée au sein du nanofil. En
ajoutant la dépendance en fréquence observée lors des mesures sur les différentes familles de
modes, on se rend compte que la force électro-optique présente un retard dépendant de plusieurs
facteurs dont 1’étude nécessite la réalisation de réponses larges bandes que nous étudierons dans
la prochaine section.

Les mesures réalisées en variant le champ longitudinal appliqué au nanofil nous ont permis
de détailler notre modele de la force électro-optique :

1. la charge effective créée par cet effet électro-optique dépend du champ longitudinal, sous
la forme 0F = |5q(E”)‘€Z¢°O(EH)EL,

2. la fonction [0q(E)| est non linéaire en E; et non symétrique,

3. la charge effective dq change de signe avec le champ longitudinal (¢eo (V) > 0) = ¢eo (V) <
0) + 7). Le changement est décalé par rapport au champ nul vers les tensions positives,
de sorte que le signe mesuré a champ nul est le méme que celui observé a tension négative
comme on le voit autour de V| = 1.5V sur la figure 3.15.b.

3.4.3 Etude des réponses large bande

Les précédentes données mesurées a résonance nous permettent de comprendre 1’évolution
de la force en fonction des champs électrostatiques ou encore de I'intensité lumineuse. Cependant,
les analyses sur les deux premieres familles de modes traduisent une forte dépendance spectrale
de la force électro-optique. Nous souhaitons donc ici analyser la dépendance en fréquence de la
force pour comprendre la dynamique temporelle du phénomene physique sous-jacent.

On réalise ici des mesures de force en balayant la fréquence de modulation du laser vert de
500Hz jusqu’a 300kHz pour différentes tensions verticales appliquées. L’échantillon utilisé est
celui de 2nde génération ot on applique sur les électrode de controle Vo = —V; = 3V créant
un champ transverse constant et on applique V) variable aux électrodes de controle et aux deux
électrodes centrales pour créer un champ longitudinal. On a alors un champ transverse plus
intense et homogene que précédemment. Les réponses obtenues sont représentées Figure 3.16.

Les réponses présentent globalement un plateau en amplitude et phase a basse fréquence
avant la premiere résonance dont ’amplitude diminue avec la fréquence. La différence de phase
entre 'excitation optique et la réponse mécanique croit aussi avec la fréquence traduisant un
retard de celle-ci. La force de pression de radiation étant instantanée, ce retard est directement
lié & la dynamique des charges effectives créées dans le nanofil. De plus ’amplitude et la phase de
ce plateau basse fréquence présentent une forte variation avec le champ longitudinal. On retrouve
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sur les coupes en amplitude et phase a différentes fréquences les variations caractéristiques de
la force électro-optique en fonction du champ vertical observé précédemment.
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FIGURE 3.16 — Réponses en amplitude et en phase large bande obtenues avec le nanofil 2 pour
des tensions verticales variant de V| = —8V (bleu) a V} = 10V (rouge). Les réponses ont été
normalisées par la profondeur de modulation du laser de pompe. Les coupes de ces réponses a
600Hz (rond), 5kHz (croix) et 20kHz (diamant) sont représentées a droite en fonction de la

tension longitudinale.

La dépendance en fréquences de la force électro-optique présente globalement un effet
"passe-bas” dont I'amplitude et la fréquence de coupure dépendent du champ électrique lon-
gitudinal. Cette observation est la claire signature de la création par pompage optique d’onde
de charges spatio-temporelles se propageant dans le nanofil sous I'effet du champ électrique.

Nous verrons dans la section suivante qu’utiliser des ondes de densité de charges permet
d’obtenir un bon ajustement des réponses et que les variations du plateau avec le champ vertical
peut s’expliquer par les différences entre les coefficients électriques du nanofil.

3.5 Modélisation microscopique de la force électro-optique

N

A partir des observations expérimentales réalisées lors des mesures précédentes et des
premieres hypotheses formulées sur l'origine de la force nous allons proposer une description
microscopique du phénomene, et la traduire en modele mathématique avec lequel nous pourrons

analyser quantitativement nos mesures.
: 9
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CHAPITRE 3. FORCE ELECTRO-OPTIQUE ET ONDES DE CHARGES

3.5.1 Hypotheses microscopiques

La premiere observation expérimentale nous montre ’apparition d’une force agissant sous
I’action conjuguée d’un laser focalisé sur le nanofil modulé en intensité et d’un champ électrique
transverse. Les dépendances observées en champ électrostatique indiquent que des charges
électriques sont créées au sein du nanofil sous 'action de la lumiére. Le nanofil étant un semi-
conducteur présentant un gap proche de la longueur d’onde du laser de pompe (515 nm pour la
phase allotropique 3C vs 532nm) notre hypothese de base sera la création localisée d’excitons
et de paires électron-trou par absorption de photons & la position du laser vert de pompe. Le
SiC est un matériau a gap indirect [117] mais la création d’excitons est toujours possible grace
a la présence de centres donneurs ou accepteurs [118] ainsi qu’a des transitions assistées par les
phonons peuplés a température ambiante [119]. Notre faible connaissance actuelle de la structure
interne (niveau de dopage, courbure effective des bandes) de nos nanofils ne nous permet pas
d’étre plus précis pour l'instant sur le processus de création de paires. Cependant, les mesures
réalisées en variant la longueur d’onde de pompe et la position du laser de pompe le long du
nanofil 3 présentées a la section 3.6, vont permettre d’obtenir des informations complémentaires
Sur ce processus.

Les étapes de génération de la force électro-optique sont schématisées Figure 3.18. Sous le
laser, une fraction des excitons créés ne va pas se recombiner directement, mais va se disso-
cier en paires électron-trou sur des échelles de temps tres rapides par rapport aux échelles de
temps mécaniques. Les images au microscope électronique (Figure 3.17) montrent qu’'une couche
d’oxyde (SiO2) de quelques nanometres est présente a la surface du nanofil.

L’interface imparfaite créée par la couche d’oxyde ainsi que la courbure naturelle des bandes
en bord de semi-conducteur sont certainement a l'origine de forts champs électriques internes
transverses au nanofil, capables de séparer les paires électron-trou créées et de piéger/ralentir
Pespece qui serait attirée vers la surface [120, 121]. Comme les oxydes hébergent souvent des
charges négatives, on peut penser que les électrons sont repoussés au centre du nanofil tandis que
les trous vont voyager plus proche de leur surface. Le fort champ électrique interne transverse
résultant va ainsi séparer les électrons des trous, conférant aux charges créées un long temps de
vie [89] car protégées de la recombinaison. Ces charges vont alors se propager le long du nanofil.

Nous avons observé qu’une force électro-optique est mesurée méme en absence de champ
électrique longitudinal et que dans ce cas la charge effective en bout de nanofil est positive.
Cela traduit le fait que les charges sont soumises & un premier mécanisme de transport dont
Iefficacité n’est pas la méme pour chaque espece. C’est un mécanisme de diffusion des charges
le long du nanofil, qui tend a aplanir I'inhomogénéité spatiale de la distribution de charge créée
sous le laser. Les électrons diffusent plus efficacement que les trous. Ceci a été observé dans les
matériaux massifs, et est probablement renforcé par les effets de confinement /piégeage latéraux
évoqués plus haut. En conséquence, on va pouvoir générer un gradient de densité plus important
sur les trous que sur les électrons, et comme on va le voir, la charge résultante en bout de fil
sera alors positive, en accord avec les observations expérimentales.

La présence d'un champ longitudinal E; modifie la propagation des charges via la force de
Coulomb différentielle qu’elle exerce sur les deux espéces et sa direction s’inverse avec le sens de
ce champ. Les charges subissent donc un second mécanisme de transport, dont le signe dépend
du signe de la charge. Sous 'action d’'un champ électrostatique, les charges vont étre accélérées
jusqu’a atteindre une vitesse limite dépendant de la facilité des charges a se propager dans
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FIGURE 3.17 — Image d’un nanofil, tirée de la these de M. Bechelany [122], réalisée avec un
Microscope Electronique en Transmission montrant une couche d’oxyde (SiO3) de quelques na-
nometres sur la surface du nanofil. Le nanofil imagé a été réalisé au Laboratoire Multimatériaux

et Interfaces de Lyon avec une technique proche d’un dépdt chimique en phase vapeur.

le matériau. Ce lien entre vitesse limite atteinte et champ électrique appliqué est la mobilité
électrique des especes, plus elle est importante, plus les charges vont se propager efficacement
sous l'action des champs électrostatiques. Un champ électrique orienté vers le bas du nanofil,
produit par une tension négative sur les électrodes centrales, va donc attirer les trous et repousser
les électrons du bout du fil et inversement si on inverse le champ longitudinal. Dans notre
configuration expérimentale, le champ transverse est relativement localisé en bout de nanofil,
ce qui fait que la force ressentie est essentiellement liée a ’espeére dominante en bout de fil.
Dans le cas précédent, les trous en bout de fil vont donc subir ’action du champ latéral E |
et vont étre attirés vers 1’électrode latérale portant une tension négative. A I'inverse, lorsque
le champ longitudinal pointe vers le haut du nanofil, lorsque la tension des électrodes centrales
est positive, les électrons sont attirés vers son extrémité et la force électro-optique s’inverse : le
nanofil est attiré vers I’électrode latérale de tension positive.

Les deux mécanismes de transport (diffusion et conduction) agissant sur les charges ne sont
pas équivalents pour chaque espéce de charge. On s’attend qu’a fort champ longitudinal les effets
de la force de coulomb soient dominants devant les mécanismes de diffusion. Ainsi I’asymétrie
observée dans les croissances de la force électro-optique a fort champ dans la figure 3.15 suggere
une forte asymétrie dans les mobilités de chaque espece, favorable aux électrons qui est en accord
avec les observations de la littérature [86, 84, 85, 88]. On note aussi que 'inversion de la force
n’a pas lieu a tension nulle car il faut compenser les effets de la diffusion qui favorise la présence
de trous en bout de fil & champ nul.

Pour estimer la force électro-optique en jeu dans I'expérience, il va falloir calculer les distri-
butions longitudinales de charge pour chaque espéce le long du nanofil. On comprend aussi que
la modulation d’intensité appliquée sur le laser de pompe va générer une modulation dynamique
de ces distributions. Ensuite, il faudra convoluer ces distributions de charge par le profil de
champ électrique transverse le long du nanofil, pour estimer la densité de force ressentie par le
nanofil. Enfin, on devra convoluer cette derniere par la susceptibilité mécanique du nanofil, qui
dépend de la fréquence, du profil de force ainsi que du profil de lecture [97].
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FIGURE 3.18 — Schéma récapitulatif des hypotheses du modele microscopique. Le laser crée, par
absorption, des paires électrons-trous qui se séparent spatialement entre le bord et le centre du
nanofil & cause de la courbure des bandes de valence et de conduction induite par la géométrie
de celui-ci, a). Sans champ longitudinal, les charges diffusent autour du point de création (i.e.
I'endroit d’impact du laser). Avec un champ longitudinal, les charges sont réparties le long du
nanofil selon la direction du champ et créent ainsi des zones localement chargées, b). Lorsqu’il
est plongé dans un champ transverse, les zones localement chargées créent des forces de Coulomb

auxquelles le nanofil sera plus sensible & son extrémité libre, c).
3.5.2 Modele théorique

A partir de ces hypotheéses microscopiques, nous allons construire un modele qui va tenter
de capter 'essentiel de la physique en jeu. Les ingrédients du modele sont ceux que nous avons
déja énoncés, a savoir une production de paires électrons-trous au sein du nanofil sous le spot
laser et un transport d’une partie des charges créées sous l'action du champ électrostatique
vertical et des effets de diffusion. On suppose ici que les charges, positives et négatives, une fois
créées n’interagissent plus entre elles directement, car elles sont sensées se propager dans des
canaux différents & cause des champs de surface latéraux. Le modele sera donc constitué de deux
équations unidimensionnelles décrivant la dynamique de la densité volumique (en part./m3) des
électrons (n) et des trous (p) le long du fil. Ces équations traduiront le bilan local de 1’évolution
des populations de chaque espece de charge. Chaque équation va contenir un terme source
proportionnel a l'excitation laser. Enfin, on va rajouter un bilan de flux entrant/sortant associé
aux mécanismes de transport : un terme de diffusion et un terme de conduction électrostatique.
Finalement, on suppose que les densités de charges créées sont suffisamment faibles pour ne pas
avoir d’effet d’écrantage appréciable. Cela suppose de travailler a suffisamment faible puissance
(puissance moyenne et profondeur de modulation) pour ne pas générer trop de charges, et
s’assurer que les champs électrostatiques longitudinaux, ne créent pas non plus des densités
de charge trop élevées au sein du fil. On reviendra sur cette hypothese par la suite.

Lors de nos mesures pompe-sonde, nous modulons la puissance optique du laser, ainsi
le flux de photons regu par le nanofil n’est pas constant dans le temps, mais modulé a une
fréquence /27 autour d’une valeur moyenne ®(. On peut donc écrire ®(t) = g + IP cos(Q2t).
Le taux de création volumique (en part./s/m?3) des électrons et des trous est régi par G(\,y,t) =
%@(t)g(y) ol A est efficacité de création, par photon incident de longueur d’onde A, d’une
paire participante au processus de transport, S la section du nanofil, ®(¢) le flux de photon
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incident (photons/s) du laser et g la densité linéique (en m™1!) le long du nanofil de Iintensité

lumineuse :
1 (w2
2

9y) = e "0
W=

avec wyg la largeur du waist du laser et yg la position du laser le long du nanofil.

Notons que le waist du laser est de 500 nm et que la position du laser est dans la plupart
des cas située a une dizaine de microns de 'extrémité libre du nanofil, on a donc wg < yg < L.
Dans ce cas, on peut approximer le profil gaussien de la génération par un profil de Dirac :

goir(y) = 0(y — Yo) (3.11)

Le pompage ”Dirac” a le mérite de fournir des solutions plus rapides a évaluer numériquement et
permet donc des ajustements des données plus efficaces. Le pompage gaussien permet d’étendre
la zone de pompage ce qui peut étre utile dans certaines situations. Néanmoins dans la gamme de
fréquences que 'on explore (< 1 MHz) les deux solutions donnent des résultats quasi-identiques.
Dans la partie 3.6, on variera la position du laser pompe le long du nanofil, ainsi que sa longueur
d’onde.

Enfin le terme source produit donc des paires localement, qui vont ensuite se propager le long
du fil. Il existe aussi des processus conduisant a la disparition des charges au sein du nanofil. Ces
processus sont multiples et fortement non linéaires en les densités de trous et d’électrons, comme
les processus de recombinaisons non radiatives du type Schottky-Reed-Hall, Auger, surfaciques
[123, 124, 125]. Ces termes sont non linéaires car proportionnels au produit des densités des
deux especes, n(y)p(y). Nous avons choisi dans un premier temps de garder ici une contribution
phénoménologique linéaire afin de préserver une solution analytique & ces équations, on introduit
donc un terme de perte local pour chaque espece, traduisant la possible disparition des charges
par recombinaison. Ce terme est purement phénoménologique, et modélise de fagon empirique
les différents mécanismes envisageables (recombinaison radiative ou non, piégeages, etc.).

3.5.3 Equations d’évolution des densités de charges

En effectuant un bilan de charge local, représenté schématiquement Figure 3.19, sur un
volume de longueur dy du nanofil de section S et pendant une durée dt on obtient, pour la
densité volumique d’électrons n(y,t) :

(n(y,t +dt) —n(y,t))Sdy = G(y,t)Sdydt —Tnn(y,t)Sdydt + jn(y,t)Sdt — jn(y +dy,t)Sdt ~ (3.12)

Génération recombinaison Flux entrant Flux sortant

oll

Jn(yst) = pnn(y, t)E”(y, t) — Dnayn(ya t) (3.13)
est le courant d’électrons induit par la diffusion et le champ longitudinal avec y, (m?/V/s) la
mobilité des électrons, qui est négative. En effet un champ électrique positif, c’est-a-dire, orienté
de la base du nanofil vers son extrémité libre va appliquer une force orientée vers ’encastrement
pour les électrons, et donc un flux de particules négatif orienté vers la base (et un courant
positif). D, (m*/V) est le coefficient de diffusion des électrons, E (V/m) représente le champ
vertical. On obtient le méme bilan pour les trous (p) mais avec une mobilité 1, positive.

Dans un semi-conducteur massif, & température ambiante et & 1’équilibre, la mobilité et

la diffusion des charges sont normalement reliées par la relation d’Einstein D, , = ”"’I’#B qui
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traduit le fait qu’on peut associer une relation de fluctuation dissipation au terme de friction
visqueuse apparaissant dans la construction de la mobilité. Nos résultats expérimentaux semblent
pointer vers une déviation a cette relation. On s’intéresse en effet a une nanostructure quasi-
unidimensionnelle hors équilibre car pompée en permanence par le laser avec de plus des champs
appliqués conférant aux charges une énergie cinétique Ecin = eEjL du méme ordre de grandeur
que kpTamp [126, 127]. Dans ce modele et dans les ajustements, nous allons donc déconnecter
les valeurs utilisées des coefficients de diffusions et de mobilités.

FiGURE 3.19 — La variation de la densité de charges dans un volume Sdy centré en y durant
un temps dt est égale a la somme des charges générées pendant ce temps dans ce volume
(G(E,y,t)Sdydt) et du nombre de charges entrant durant la période dt (J,(y,t)Sdt) par la
face localisée en y a laquelle on soustrait le nombre de recombinaisons (I'yn(y,t)Sdt) et le

nombre de charges sortant du volume (J,,(y + dy, t)Sdt) par la face en y + dy.

La réalisation du méme bilan sur les trous nous permet d’obtenir les équations régissant
I’évolution des densités des charges au sein du nanofil en fonction du temps :

on = Oy(Dpdyn — ppnE)) — yan + Adog(y) (3.14)
Op = 0y(DpOyp — pppEy) — 1pp + AQog(y) (3.15)

Le champ interne au nanofil généré par la distribution de charge est gouverné par I’équation de
Poisson 9,E| = e(p — n)/eoe,. Ces équations sont associées aux conditions aux limites assurant
que la pointe en tungsténe représente un réservoir suffisamment macroscopique pour soutenir le
courant de charges provenant du nanofil et maintenir sa neutralité, ce qui impose une charge
nulle & ’encastrement mais pas un courant nul, tandis que le flux de charges de chaque type est
nul a Pextrémité libre du nanofil (pas de courant vers les électrodes), soit les conditions limites
suivantes :

n(0,t) = p(0,t) =0

3.16
DB, ()1 — (LB = Dydyp(t)] 1, — ppp(L, 1)Ey = 0 (8.16)

Il est possible de complexifier la condition limite a l’encastrement en choisissant un cas plus
réaliste (résistance de contact ou contact Schottky). Cependant cette condition influe peu sur le
comportement haute fréquence du nanofil (lorsque les ondes de charge n’ont pas le temps de se
propager jusqu’a I’encastrement), comme on le verra par la suite. Le choix du contact parfait est
donc utilisé, assurant une indépendance des équations des trous et des électrons, ce qui simplifie
les calculs.

Le principe des mesures pompe-sonde permet de mesurer la réponse linéaire du systeme, et
comme le temps de mesure est relativement long par rapport au temps d’établissement de 1’état
stationnaire du systéme (s vs ms), on va devoir chercher les solutions stationnaires de I’équation
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dynamique, forcée a la fréquence de modulation 2/27. On introduit la représentation complexe
n(y,t) = R (n(y)e **). L'équation & résoudre pour n devient alors :

ajyn — pnOyn + (iw —y)n+ hog(y) =0 (3.17)
Avec u = ”—” w = g LY = g—” et hg = ?gp Le méme raisonnement est applicable aux trous

pour obtemr la méme équation pour p. Cette équation a deux racines : K+ = 5 (,u +\/p? + 4y — 4zw) ,
et sa solution homogene sera de la forme npomo(y) = Ae Y + Be"-Y.

Pour calculer la solution particuliere, on utilise la méthode de variation des constantes en
utilisant une solution de la forme npar(y) = f4(y)e"+¥ + f_(y)e"Y, on imposera que la solution
particuliere respecte 1’égalité suivante :

foy)e™Y + fL(y)e™¥ =0 (3.18)

En réinjectant la forme de la solution particuliere dans I’équation différentielle, on obtient
R L) 1 ke = hog(y) (3.19)

En utilisant le systeme formé des équations 3.18 et 3.19 on obtient les expressions de f/ et f’ :

ho e~ f+Y
i) =F ——(y — vo) (3.20)
Ry — R—
Qui apres intégration donnent :
ho e—ﬂﬂ:yo
fe(y) =F—0(y —wo) (3.21)
Ky — R—

ou O(y — yp) est la fonction de Heaviside nulle pour y < yo et égale a 1 pour y > yo. On en
déduit alors I'expression de la solution particuliere :

Npart () = ho 8y — y0) <61‘L(y—yo) _ 6N+(y—yo)) (3.22)

Ry — R—

En utilisant les deux conditions aux limites exprimées dans I’équation (3.16), on peut trouver
la solution de notre systeme d’équations (n = Nhomo + Npart) :

n(0,w) =A+ B+ f(0,w) + f_(0,w) =0 (3.23)
Jn(L,w) =0yn(L,w) — pn(L,w)
=(r = ) (A+ fr(Low))e™E b (ke = ) (B + f-(Low))eF =0 (3.24)

La résolution de ce systeme en utilisant le fait que x4 f’ (y)e™+¥+r_f’ (y)e" ¥ = 0 nous permet
d’avoir les expressions de A et B :

—ho (k- — p)er—Em0) — (kg — p)ert(Lmw))
(rs — ) ((my — e — (n_ — me-T)

ho (k- — p)en=Emw0) — (i — p)en+(Emw))
(kg — hi-) (g — plemst — (ko — per=1)

On obtient finalement la solution générale en fonction de I'espace et de la fréquence de modula-
tion :

A=

(3.25)

B:

(3.26)
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—(L— L—
n(y) = o riem ! yOL) — n_e“+(L ") (ef+Y —ef=Y)
Ky — K- Kyel—+ — g_ef+
(3.27)
— 0y — o) (efw(y—yo) _ 6H(y—yo))>
en remarquant que x4 + K_— = p. Lorsqu’on place le laser a 'extrémité libre du nanofil, la

densité d’électrons devient :
en+y — e’{—y

ny) = ~ho T (3.28)

3.5.4 Cas limite dans le régime statique

Dans le cas statique, ®(t) = @y et w = 0, les racines de 1’équation homogene deviennent
alors kKt = % (,u + 2+ 47). Il est alors intéressant d’étudier des cas limites comme le cas
avec champ nul ou un champ tres intense.

Dans le cas sans champ longitudinal, on a k+ = 4,/7. On peut alors simplifier la répartition
le long du nanofil de la densité d’un type de charge donnée par I’équation (3.27) :

) A ‘g (cosh(y7(L —yo))
0~ (i

Les temps de vie possibles pour les porteurs s’étendent sur une large gamme de valeurs [128, 89,
125, 124], cependant comme nous le verrons plus tard nous trouvons pour nos nanofils des temps
de vie de l'ordre de 100 ps. Ainsi le produit /4L < 1, ce qui permet de simplifier I'’équation
ci-dessus

sinh(/7y) — sinh(y/3(y ~ 0))0(s o) (3.20)

.} hoy siy<uwo
nly) ~ { hoyo siy > yo (3.30)
La répartition de la densité de charges ne dépend alors plus des temps de vie des porteurs.
Elle croit linéairement jusqu’au laser puis devient constante comme on ’observe sur la Figure
3.20 (courbe noire). En rappelant que hy = S%Sfp, on déduit que la répartition est régie par les
coefficients de diffusion des porteurs : plus ils sont faibles et plus on arrive & augmenter la charge
apparente en bout de fil. C’est pourquoi, ce sont les trous, moins mobiles, qui vont s’imposer en

bout de fil & champ nul et explique nos observations des éventails en champ nul.

En regardant maintenant le cas opposé ot un champ longitudinal tres fort est appliqué, on
a Kt = 1,0 et la répartition de la densité devient :

{ @(e“y—l) siy < o

n(y) ~ ho(e"0—1) u(y—yo) g - (3.31)

“w

On a donc une répartition qui varie exponentiellement le long du nanofil. Dans ce cas, la
répartition dépend principalement de la mobilité des porteurs présents dans le nanofil.

Lorsque le laser est positionné tres prés du bout du nanofil yo — L, la densité en bout de

fil s’écrit : D .

Hn HL

n(L) ~ =2 <eDn - 1) (3.32)
pnky
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On obtient avec cette expression les variations asymptotiques de la densité de charges en fonc-
tion du champ vertical. Celle-ci varie exponentiellement comme on ’observe sur la Figure 3.20
(courbes bleu et rouge). La mobilité des électrons étant négative, lorsqu’on applique un champ
vertical négatif, produit par un potentiel positif au niveau de ’échantillon, on obtient une forte
concentration d’électrons et une faible concentration de trous en bout de fil. Si on inverse le
champ, les trous domineront, cependant la mobilité des trous étant plus faible que celle des
électrons, leur densité sera moins grande que celle des électrons en champ inverse, générant une
force latérale, fortement asymétrique selon le champ vertical.

On retrouve donc qualitativement avec ces deux cas extrémaux, les aspects expérimentale-
ment observés sur la Figure 3.16 : la force change de direction avec la tension et n’est pas
symétrique avec la tension verticale.

3.5.5 Régime statique

La répartition statique de la densité d’électrons le long du nanofil pour différentes tensions
verticales et les variations de la densité volumique de charges (p(y) = e(p(y) — n(y))) au bout
du nanofil en fonction du champ vertical et des ratios entre les parametres microscopiques du
modele sont représentées Figure 3.20.

La répartition des électrons le long du nanofil montre une variation asymétrique en fonction
de la valeur de la tension verticale par rapport au cas statique. En effet, on observe une plus
forte croissance en appliquant une tension positive (qui attire les électrons en bout de fil), que la
décroissance observée pour une tension négative, ce qui est une conséquence du comportement
des exponentielles. Les variations données par les trous sont opposées en fonction de la tension
verticale appliquée. La charge dominante en bout de nanofil, celle qui domine la réponse électro-
optique du nanofil, est donc fortement gouvernée par la tension verticale appliquée sur le nanofil.

On reconnait aussi qualitativement sur la Figure 3.20 la tendance obtenue dans les mesures
représentées Figure 3.16, on utilisera par la suite le modele dynamique complet pour en réaliser
I’ajustement, sans se focaliser uniquement sur les réponses basse fréquence mesurées. En accord
avec les expressions simplifiées, on observe que les mobilités pilotent la densité de charge a fort
champ vertical et les coeflicients de diffusion ainsi que les taux de recombinaison modifient le
champ qui annule la force électro-optique. Cependant, les termes de I’équation différentielle étant
divisés par les coefficients de diffusion, ils ont aussi un effet sur les pentes a forts champs.

La variation de la densité d’'un type de charge le long du nanofil peut étre décomposée en
deux parties. La premiere partie se situe avant le laser, qui est linéaire a champ vertical faible
et auquel se rajoute un terme quadratique lorsque le champ vertical devient plus important, ce
qui s’explique par un développement limité a l'ordre 2 de I’équation (3.31) lorsque y est faible.
La seconde partie située apres le laser a sa pente régie par le signe du champ vertical appliqué,
car le flux de charges doit étre nul au bout du nanofil, soit dyn,p|r, = %n, p(L). Ainsi,
pour une tension positive, la pente des électrons sera croissante en bout de fil et celle des trous
décroissante, et on aura le cas inverse pour une tension négative.

Les recombinaisons vont diminuer le nombre de charges dans le nanofil. Dans le cas de
recombinaisons trop importantes, les ondes de charge vont rapidement s’atténuer, et n’arriveront
pas a atteindre le bout du nanofil. Cela conduit & une réduction de la force électro-optique. On

;
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FIGURE 3.20 — En haut : répartitions statiques de la densité d’électrons le long d’un nanofil de
100 pm pour une tension d’électrode positive (rouge), nulle (noire) et négative (bleu). On observe
clairement l’attraction ou la répulsion des électrons selon le signe de la tension appliquée. Les
densités obtenues pour les trous ont des variations similaires, mais un comportement inverse
avec la tension (i.e. une tension positive repousse les trous du bout du fil). En bas : variations
de la densité totale de charges au bout du nanofil en fonction du champ vertical dans le cas
statique. Les graphiques de gauche a droite représentent respectivement les effets du ratio des

mobilités des charges, les ratios des coefficients de diffusions et des taux de recombinaisons.

verra cependant que les ajustements des données donnent des taux de recombinaison qui ne
sont pas assez forts pour créer un véritable confinement des charges autour du laser, ce qui
permet d’observer une force électro-optique intense, car les champs électriques transverses sont
en général localisés en bout de fil.

3.5.6 Régime dynamique

Relation de dispersion

La résolution de I’équation différentielle dans le cas dynamique est identique a la progression
précédente, il suffit de modifier ’expression des k4 en prenant en compte le terme dynamique
(—iw). La modulation de la densité de charges sous le laser va créer des ondes de charges
se propageant le long du nanofil comme représenté dans la Figure 3.23. L’introduction de la
fréquence de modulation dans les racines de ’équation homogene définit par la méme occasion
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la relation de dispersion des ondes de charge, qui differe selon ’espece considérée :

1
Ky = 5(,u + v/ 2 — diw + 4y) (3.33)

ou on rappelle que 'on a cherché des solutions homogenes sous la forme :

n(y,t) = R(n(y, Q)e=v—") (3.34)

Ainsi 3(k+) représente le vecteur d’onde tandis que R(r4) le coefficient d’amortissement
spatial. Leurs inverses respectifs, donnent donc acces a leur longueur d’onde et a leur longueur
de cohérence et sont représentés Figure 3.21 en fonction de la fréquence de modulation et pour
un champ vertical arbitraire E; = 140kV /m.

A tres hautes fréquences, les racines des équations (3.15) sont kKt ~ £+/—iw. On se retrouve
alors dans une situation analogue & celle du champ vertical nul (courbe grise), le régime de
transport des charges est alors purement diffusif, avec ondes caractéristiques qui ne se propagent
pas plus loin qu'une demi-longueur d’onde. Cependant, en variant la fréquence de modulation, on
va varier ces longueurs d’onde et de cohérence, et donc sonder différentes tailles caractéristiques
au sein du nanofil. Le retour au régime diffusif s’observe tres bien sur la Figure 3.21 ou 'on voit

pour chaque type de charge, les parties réelles et imaginaires de K+ se superposer a la ligne grise
Bn,p B —

représentant la variation de la relation de dispersion pour p = —5
n,p

Au contraire, & basse fréquence, ou a treés fort champ, lorsque 2 > w, un régime linéaire
apparait lorsqu’on développe la relation de dispersion /1 +u =1+ u/2 —u?/8 :

pElp _w o W
Kt & Fir— + — 3.35
2 lul  p? (3.35)
Qui donne un vecteur d’onde :

k= S(ky) = iﬁ
o (3.36)

=+—

Cu

avec ¢, = |unpF)| qui est également la vitesse de dérive des charges sous champ électrique. Ainsi,
a basse fréquence, le régime est conductif et les ondes de charges générées sont de type balistique.
Ces 2 vecteurs d’onde, de méme norme (courbes en pointillés de la Figure 3.21) se propagent
dans des sens opposés (k., vers la droite, k_ vers la gauche). Cependant, ils présentent des taux
d’amortissement spatiaux tres différents, ’'onde se propageant dans le sens opposé a l'effet du
champ (sens qui dépend du type de charge), étant amorti de maniére sur-critique. Ainsi, nous
obtenons une relation de dispersion tres asymétrique en ce qui concerne le sens de propagation,
causé par la brisure de symétrie induite par le champ électrique.

Régimes diffusifs et conductifs

Les régimes conductifs et diffusifs s’observent tres bien sur la Figure 3.22 ou I'on a représenté
des réponses en amplitude mesurées avec le nanofil 4 pour différentes tensions verticales. On ob-
serve a basse fréquence un plateau suivi d’une décroissance en 1/ puis a plus hautes fréquences
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FIGURE 3.21 — En haut : valeur absolue des inverses des parties réelles (traits plein) et imagi-
naires (traits en pointillés) des racines de 1’équation homogene k. pour les électrons (gauche) et
les trous (droite) en fonction de la fréquence de modulation. L’inverse de la partie réelle donne
acces a la longueur de cohérence de l'onde de charges, 'inverse de la partie imaginaire a sa
longueur d’onde. Une comparaison de ces longueurs caractéristiques des ondes de charges avec
les distances caractéristiques du probléme : la longueur du nanofil et la position du laser (yo),
proche de son extrémité vibrante en général permet de définir deux fréquences de coupure, vi-
sibles dans les réponses de la Figure 3.26. En bas : répartition de la densité d’électrons (gauche)
et des trous (droite) le long du nanofil pour une fréquence de modulation inférieures a €2, , 1
(rouge), ce qui redonne le profil statique, car 'onde de charge peut se propager sur toute la
longueur du fil, puis supérieure a ,,/, o (vert), fréquence pour laquelle 'onde de charge reste
localisée sous le laser, et en bleu a une fréquence intermédiaire : I'onde de charge se propage,

mais son profil spatial differe du cas stationnaire.

une décroissance en 1/ V/Q qui sont les signatures, que nous venons de voir, des régimes conduc-
tifs et diffusifs. On observe aussi que la fréquence de coupure du plateau s’abaisse lorsqu’on
augmente le champ vertical, ce qui est normal, car les vitesses de propagation ¢, a fort champ
sont plus importantes.

Au premier abord, il est un peu surprenant de constater que la diffusion gagne a haute
fréquence, car on a tendance a l'assimiler a un mécanisme lent. Il ne faut pas oublier que le
mécanisme qui domine est celui qui transporte le plus efficacement les charges dans le nanofil.
L’onde de charge de type diffusif se propageant comme v/ Dt, et celle de type convectif comme
cut, on constate qu’a suffisamment haute fréquence, c’est bien le mécanisme diffusif qui va se
propager le plus loin sur une période de modulation (27/)
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FiGURE 3.22 — Réponses en amplitudes mesurées pour différentes tensions verticales avec le

nanofil 4. On observe une séparation nette (trait en pointillés) entre le régime conductif (rouge)

avec une décroissance en é et le régime diffusif (orange) en % Le passage du régime diffusif

au régime conductif étant dépendant des valeurs relatives de w et u la fréquence de changement

de régime dépend de la tension verticale appliquée.

La transition du régime conductif au régime diffusif se réalisant lorsque w > p?, il est
normal que la fréquence de ce passage dépende du champ appliqué. C’est ce qu’on observe avec
le trait en pointillés sur la figure soulignant la fréquence de passage d’un régime a ’autre.

Cependant les longueurs caractéristiques sur lesquelles se propagent les ondes de charge
(lzf = 1/R(k+)) sont tres différentes suivant le sens de la propagation. Ainsi, un seul sens de
propagation est privilégié. Lorsque la longueur de cohérence de I'onde (I = 1/S(k+)) est plus
faible que la longueur d’onde, celle-ci ne peut pas se propager. Les ondes de charges se déplacant
selon deux directions, sur deux longueurs différentes (L quand se propage vers I'encastrement et
L —yo quand se propage vers 'extrémité libre), il existe deux fréquences de modulation (£2; ./2m
et Qg ./2m) qui sont les fréquences pour lesquelles I* < l;)t =L,L— 1.

Cette phénoménologie s’observe partiellement sur les répartitions des densités des électrons
lorsque la fréquence de modulation est suffisamment rapide pour ne pas étre dans le régime sta-
tionnaire, mais suffisamment lente pour pouvoir quand méme se propager le long du fil (Figure
3.21, répartitions de charges bleue) : on observe un fort amortissement de ’onde vers ’encastre-
ment et des oscillations vers 'extrémité libre.
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FIGURE 3.23 — Représentations de la répartition des densités de charges le long du nanofil.
En haut, les pointillés représentent le cas statique et les traits pleins le cas dynamique. Ces
répartitions sont obtenues avec p, = 20u,, D, = 3D,, yo = 0.75L et w = 0.00947 pour le cas
dynamique. On notera que les ordonnées ne sont pas les mémes. En bas, sont représentées les
ondes de densité de charges en partant de w = 0.00947 jusqu’a w = 0.5. Les courbes bleues et

rouges représentent les répartitions obtenues a la premiére et seconde fréquences de coupure.

Variation des fréquences de coupure

La réponse électro-optique présente donc deux fréquences de coupure. La Figure 3.24
présente le calcul de la charge totale, p = e(p—mn), au bout du nanofil en fonction de la fréquence
de modulation pour différents champs et différents temps de vie. Les calculs ont été réalisés en
utilisant I’équation globale de la répartition des charges dans le nanofil (3.27) et les coefficients
électroniques obtenus avec I'ajustement des données Figure 3.16 que nous verrons plus bas.

On s’intéresse tout d’abord aux effets du champ vertical. On observe, comme l'on s’y at-
tendait avec ’étude de la relation de dispersion, un comportement passe-bas avec une coupure
dépendante du champ appliquée. La hauteur du plateau a basses fréquences montre une varia-
tion asymétrique avec le champ et on observe une inversion de la phase avec celui-ci. On a donc
le méme comportement que la coupe montrée Figure 3.16.

Les fréquences de coupure, qui sont représentées par les lignes verticales en pointillés, sont
décroissantes avec 'amplitude du champ. A haute fréquence on observe que les amplitudes et
les phases convergent signifiant le passage au régime diffusif qui ne dépend plus du champ. On
peut aussi observer dans les fréquences intermédiaires pour les courbes a champ faible la seconde
fréquence de coupure.

On a étudié les effets d'une possible durée de vie finie des charges sur les réponses. Ici,
seul le temps de vie des électrons a été modifié afin de bien appréhender son effet. Lorsque la
dissipation augmente, on observe une décroissance de la réponse a basses fréquences qui peut
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méme conduire & une perte de prédominance des électrons sur les trous (inversion de la phase
statique). Cette réduction s’accompagne d’une augmentation de la bande passante de la réponse.
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FIGURE 3.24 — Variation de la modulation de la densité totale de charges (p = e(p —n)) en
amplitude et en phase pour différents champs verticaux E; (gauche) et taux de recombinaison
(droite). Les pointillés verticaux représentent les positions de la premiere fréquence de coupure
pour chaque courbe. Les courbes ont été obtenues avec les valeurs p, = 15.8cm?/V/s, Hp =
1.35cm?/V/s, D, = 17.4cm?/s, D, = 5.75cm?/s et yo = 0.75L qui ont été obtenues par

ajustement de la coupe Figure 3.16 avec notre modele.

Dépendance en fonction de la longueur du nanofil

Dans le but de valider la dépendance selon la longueur du nanofil des effets électro-optiques,
nous avons réalisé des mesures sur le nanofil 3 avant et aprés 'avoir coupé a ’aide du laser sous
vide (ce qui est possible lorsqu’on dépasse quelques mW). Le nanofil faisait au départ 110 pm
de long et apres coupure 50 pm. Les deux réponses en amplitude mesurées 5pm au-dessus de
Iextrémité libre du nanofil sont représentées Figure 3.25 ot on observe tres clairement des
dynamiques différentes.

Dans le cas du nanofil long (bleu), le plateau n’est pas observable sur ces mesures qui n’ont
pas démarré a suffisamment basse fréquence, mais il peut étre reconstruit par un ajustement de
la phase et de 'amplitude et se situe autour de 150 Hz. La résonance mécanique, qui atténue la
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FIGURE 3.25 — Réponses électro-optique large bande mesurées sur le nanofil 3 avant (bleu) et
apres (orange) 'avoir coupé a l'aide du laser (de L = 110 pm & L = 50 pm). La pointe générant
le champ reste pour les deux mesures a 10 pm du bout du nanofil et on a adapté la tension
verticale pour que les deux mesures soient effectuées dans le méme champ. La diminution de la
longueur du nanofil entraine une augmentation de ses fréquences de résonance mécanique (de 31
a 150kHz en absence de champ) permettant une observation de la transition entre les régimes

de conduction et de diffusion sur une plus large gamme de fréquences.

réponse au-dessus de sa fréquence de résonance, noie un peu la réponse en régime diffusif. Dans
le cas du nanofil court on observe aisément les trois régimes avec un plateau bien défini puis
d’une décroissance dont la pente change a environ 40 kHz, c’est le passage du régime conductif au
régime diffusif, tandis que la résonance mécanique a été repoussée vers 150 kHz. L’observation de
la transition est donc plus facile avec un nanofil court. Ceci peut se comprendre, car la fréquence
de résonance mécanique évolue comme 1/L? tandis que la coupure vers le régime conductif
évolue comme 1/L (et 1/L? en régime diffusif).

Force totale appliquée

Les études et descriptions phénoménologiques réalisées dans cette section ont été basées
sur ’étude de la densité de charges a ’extrémité libre du nanofil, 1a ou celui-ci présente la plus
grande sensibilité en force. Cependant, les densités de charges se répartissent sur tout le nanofil
et subissent ’action du champ transverse dont la distribution longitudinale peut ne pas étre
homogene. La force totale est donc une convolution sur la longueur du nanofil entre la densité
de charges locale p(y), le profil longitudinal du champ électrique transverse E; (y) et le profil
de vibration du mode mécanique considéré u,(y). On a tracé sur la Figure 3.26 la dépendance
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fréquentielle de la force totale créée par la densité de charges sur la premiere famille de modes
du nanofil en utilisant la formule suivante :

L
Fn<9>::Jﬁ o4, ) SE. (y)un (y)dy (3.37)

Avec p la densité totale de charges, u, le profil de la n-iéme famille longitudinale des modes
propres du nanofil et E | le champ transverse. Ce dernier est en général maximal en bout de fil
et décroit sur une taille caractéristique [, de 10 pm dans le cas de I’échantillon multi-électrodes.

Numériquement, on utilise une expression :

EY 12
El = —2+—— :
R (339

ou E(j_ est le champ transverse en bout de fil
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FIGURE 3.26 — Représentations des réponses fréquentielles normalisées en amplitude et en phase
de la densité de charges au bout du nanofil (trait plein) et de la force électro-optique générée
sur la premiere famille de mode (u1) du nanofil (pointillés rouges) pour différentes valeurs de

champ vertical. Les courbes ont été obtenues avec les résultats de ’ajustement des mesures sur

le nanofil 2 donnés Table 3.2.

Comme présenté sur la Figure 3.24, a basse fréquence la réponse spectrale de la force totale
donnée par I’équation 3.37 en prenant n = 1 est similaire a celle de la densité de charges au
bout du nanofil. En effet la Figure 3.23 montre qu’a basse fréquence, surtout a fort champ, la
plus grande densité de charges est située au bout du nanofil. Cependant, lorsqu’on augmente la
fréquence de modulation, les ondes de charges ne vont plus se propager jusqu’au bout du nanofil,
et la densité linéique de force va étre localisée sous le laser de pompe.

3.5.7 Ajustement des mesures

Nous venons de voir que le modele présenté permet d’expliquer et de reproduire qualita-
tivement les résultats obtenus lors de nos mesures. On cherche ici a obtenir un accord quanti-

;
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tatif en réalisant un ajustement de nos mesures avec ce modele afin d’obtenir des coefficients
électroniques que nous comparerons a la littérature.

Afin de n’étudier que la dépendance fréquentielle de la force appliquée sur le nanofil, on
déconvolue la réponse mesurée drg de la susceptibilité mécanique x introduite précédemment.
On réalise ensuite un premier ajustement de la variation en fonction du champ vertical de la
force électro-optique quasi-statique a 600 Hz (Figure 3.27.a). Cet ajustement est peu contraint,
et on utilise 'expression théorique de la densité au bout du nanofil pour nos ajustements. Les
parametres obtenus servent alors de valeurs de départ pour ’ajustement des réponses a toutes
les fréquences avec la formule de la force compléte incluant la convolution longitudinale.

Pour réaliser I'ajustement, il est important de ne pas se limiter a la seule force électro-
optique. Lorsque ’on module l'intensité du laser de pompe vert, le nanofil est soumis a trois
forces principales. La premiere est la force de pression de radiation qui est orientée dans la
direction de propagation du laser et instantanée aux échelles de temps mécaniques. La seconde
est la force électro-optique que nous décrivons ici, elle est orientée dans la direction du champ
électrique transverse E | qui est mesuré indépendamment en modulant 1’électrode latérale. De
plus la génération et la modulation des charges au sein du nanofil crée une variation de son
indice optique, ce qui va moduler l'interaction laser-nanofil en produisant une force orientée
selon l'axe optique et proportionnelle & la densité de charge sous le laser de pompe. On réalise
alors les ajustements suivants en utilisant la somme des forces optique, électro-optique et la force
de modulation de section efficace :

L
SF(S] = AoPe, +p(w.2)Pe.+ [ ply DSEL(v)ur(y)dy (3.39)
~—— ————
pression section efficace 2
de radiation électro—optique

On a cherché a ajuster I’ensemble des mesures pour différents champs verticaux avec les
mémes parametres d’ajustements pour ce qui concerne les propriétés du nanofil (mobilités, dif-
fusivités). L’ajustement des réponses basse fréquence représenté Figure 3.27.a présente un bon
accord avec les résultats expérimentaux. On peut donc utiliser les coefficients obtenus avec cet
ajustement (mobilités, diffusivités, amortissements) comme point de départ pour ajuster les
réponses larges obtenues, dont le déplacement mesuré org[Q2] était représenté Figure 3.16. On
représente sur la Figure 3.27.b les réponses en force, et les ajustements obtenus pour les tensions
verticales V| = [~8, —2,1,4,8] V représentées par les points colorés sur la figure a).

Les ajustements obtenus montrent un bon accord avec les réponses mesurées. Cependant,
on remarque dans le cas des fortes tensions positives, une déviation a haute fréquence au modele
théorique. Cette déviation peut s’expliquer par des effets non-linéaires a fortes densités de charges
non pris en compte dans notre modele que I'on a étudiés plus en détail dans la section 3.6. Il est
aussi connu dans la littérature que la mobilité des charges peut dépendre du champ longitudinal
appliqué, un ingrédient qui n’est pas pris en compte dans notre modele ot nous avons utilisé les
mémes parametres électroniques pour tous les champs appliqués.

Une autre source d’erreur de notre ajustement provient du fait qu’on a supposé un champ
vertical homogene dont la valeur est calculée pour une géométrie de condensateur plan-plan bien
que le champ soit généré entre les électrodes de ’échantillon et la pointe en tungstene. Le champ
vertical n’est donc pas complétement homogene le long du nanofil. Cependant, pour ces mesures
prises avec une séparation de 5pum entre le bout du fil et I’électrode, cette approximation est
raisonnable (voir Figure 3.3). Ainsi utiliser un champ homogene pour les ajustements permet
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FIGURE 3.27 — a) Ajustement des réponses a 600 Hz avec le modele de la charge en bout de fil. b)
On utilise ensuite les valeurs obtenues comme point de départ de I’ajustement des réponses larges
avec le modele complet. On a représenté ici seulement quelques réponses larges représentées par

les points de couleur sur les réponses a 600 Hz.

d’avoir une bonne estimation des coefficients électriques du nanofil. La prise en compte d’un
champ vertical inhomogene sera présentée dans la section 3.7.

Les mémes mesures et ajustements ont été réalisés pour le nanofil 3 dans le montage a 2
électrodes, Figure 3.28. Pour ces mesures, deux pointes en tungsténe orientées selon les axes x
et y font office d’électrodes, il est alors possible d’appliquer des champs électriques bien plus
intenses. Les ajustements donnent des résultats satisfaisants et en accord avec les mesures.
Ces ajustements sont uniquement basés sur les effets électro-optiques transverses, sans pression
de radiation ni de modulation de section efficace car les effets transverses sont beaucoup plus
intenses que précédemment grace a ’emploi d’un champ perpendiculaire beaucoup plus fort.

On remarquera cependant que les mesures réalisées a tensions négatives présentent une
phase anormale par rapport aux prédictions théoriques. Ceci est une conséquence du déplacement
statique du nanofil di aux forts champs électrostatiques appliqués : dans cette configuration,
le nanofil se déplace au-dessus de la pointe verticale, ce qui a pour effet de modifier le champ
transverse ressenti, et méme de 'inverser a tension négative. Des analyses de ’évolution de ce
décalage statique permettent cependant de mesurer la position réelle du nanofil par rapport au
systeme d’électrodes et devrait permettre de compenser cet effet. Pour cette raison nous n’avons
réalisé les ajustements que des réponses a tensions positives ou les électrons dominent. Dans
cette plage de tensions, les ajustements sont en tres bon accord avec les réponses mesurées en
amplitude et en phase.

Les valeurs issues des ajustements réalisés sur ces deux nanofils sont comparées a la littéra-
ture dans la Table 3.2. Les mesures de mobilité de la littérature sont réalisées avec des Transistors
a Effet de Champ dont le drain et la source sont des pistes en métal reliées par un nanofil en
SiC jouant le role de la grille. 11 est alors possible d’estimer la mobilité des porteurs majoritaires
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FIGURE 3.28 — a) Ajustement des réponses mesurées avec le nanofil 3 & 600 Hz. Les points
clairs représentés sur la phase sont les points mesurés auxquels on a ajouté 180°, montrant que
le champ transverse est en effet inversé aux tensions négatives di aux déplacements statiques
du nanofil. b) Ajustements des réponses larges sur toute leur plage de fréquence inférieure a la
résonance mécanique du nanofil (32kHz). La réponse mécanique du nanofil a été déconvoluée et

seules quelques réponses sont affichées, représentées par les point colorés.

en réalisant des mesures du courant en fonction de la tension de grille. Deux valeurs de mobilité
sont données dans la Table 3.2, celle de gauche étant la valeur moyenne donnée par la littérature
[86, 84, 88] et celle de droite nommée (maz) la valeur maximale trouvée dans la littérature [87].

Coefficients | pin, (cm?/V/s) | pp (cm?/V/s) | D, (cm?/s) D,, (cm?/s) I, (s71), I, (57
NW 2 16.2 2.57 20.0 3.98 1.48x10* 2.88x10%
NW 3 5.25 0.05 31.6 0.54 4.37x103 9.77x103

littérature | 16, 140(max) | 6, 40(max) | 0.42 (Einstein) | 0.16 (Einstein) | 10* < - < 10'° | 10* < - < 1010

TABLE 3.2 — Tableau comparatif des valeurs des coefficients électriques des nanofils 2 et 3
obtenus grace aux ajustements de leur réponses larges. Les coefficients obtenus sont comparés
aux valeurs trouvées dans la littérature. Les valeurs des diffusivités théoriques ont été calculées
en utilisant la relation d’Einstein car nous n’avons pas trouvé de valeur dans la littérature pour
des nanofils. Les coefficients de recombinaison varient énormément dans la littérature, nous avons

donc donné les segments sur lesquels ils s’étalent.

Le nanofil 2 donne des valeurs de mobilités et de temps de vie cohérentes avec les valeurs
trouvées dans la littérature. Le nanofil 3 donne lui des valeurs un peu plus faibles que celles
attendues. Cependant, si les mesures du coté électron sont satisfaisantes, les mesures coté ”trou”
sont & tempérer a cause des effets de décalage statique mentionnés précédemment qui sont en
cours d’analyse. Les valeurs relativement faibles observées seraient a priori dues a un champ
transverse bien plus faible qu’attendu.

134



3.5. MODELISATION MICROSCOPIQUE DE LA FORCE ELECTRO-OPTIQUE

Ainsi, notre modele permet d’avoir une approximation cohérente de la mobilité des charges
au sein du nanofil (du moins de celle des électrons). Dans le futur, amélioration du champ
vertical en un champ homogene créé par un condensateur avec une meilleure connaissance du
champ transverse pourrait permettre de réaliser la mesure des mobilités des deux types de
charges au sein du nanofil contrairement aux mesures par transistor a effet de champ nécessitant
un nanofil dopé n pour avoir la mobilité des électrons et un nanofil dopé p pour les trous.

Les ajustements nous permettent aussi d’obtenir la densité de charges générée dans le
nanofil. Dans nos ajustements, celui-ci prend en compte le champ transverse, ainsi en connaissant
sa valeur et la profondeur de modulation du laser de pompe, il est possible de déterminer
lefficacité de création de charges, soit le nombre de charges généré par un photon. Pour le
nanofil 2 nous avons une profondeur de modulation §® = 11.3nW avec un champ transverse
de I'ordre de 10° V/m et I'ajustement donne une génération de 1.35 x 1079 part./s/m?, ce qui
nous donne une efficacité de création de charges A ~ 1078 part./photon. Pour le nanofil 3 on
trouve A ~ 10710 part. /photon, ces efficacités de création sont tres faibles comparées & celles
de photodiode industrielles qui approchent I'unité. En mesurant les réponses thermiques de
ces nanofils, on a pu estimer la fraction de lumiére injectée qui était absorbée et participait a
I’échauffement observé, elle varie de 1 & 10%. Ainsi, les champs transverses internes au nanofil
ne sont probablement pas assez forts pour avoir une séparation efficace des paires électron-trou,
et une tres grande majorité de celles-ci vont directement se recombiner sur place.

Par contre, il convient de noter, que bien que les effets observés soient gigantesques par
rapport aux sensibilités en force des nanofils (100 fN vs aN), il ne sont pourtant générés que par
une densité de charges relativement limitée : en effet les forces de 10715 /1073 N sont obtenues
dans des champs électriques perpendiculaires de 10° V/m, ce qui signifie que le nombre équivalent
de charges participant est de 'ordre de 0.1-10. Ces charges sont délocalisées sur 10 pm environ,
et sur une section de 150 x 105 nm, ce qui conduit & des densités de charge de I’ordre de 1017 /10
charges/m?, ou 10 /10'3 cm™3, ce qui reste relativement faible.

On remarque aussi que les coefficients de diffusion sont plus grands que les valeurs atten-
dues par la relation d’Einstein a température ambiante (elle correspondrait a des températures
électroniques de l'ordre de 10* K). Nous sommes dans une situation fortement hors d’équilibre
avec une création de charges permanente [126, 127]. Il se peut aussi que nous observions la limite
de la modélisation unidimensionnelle et linéaire de notre théorie ou que des effets physiques liés
au confinement dans une nanostructure soient a I’ceuvre.

Le mécanisme de recombinaison utilisé, linéaire, ne prend pas en compte le détail micro-
scopique des différents types de recombinaisons possibles (Auger, de surface, SRH) [124, 129,
130, 131] qui rendent généralement les équations différentielles pour les trous et électrons non-
linéaires et couplées car proportionnelles au produit des densités de charges (np). Les valeurs
mesurées du temps de vie des charges sont donc a considérer avec précaution. Cependant, la force
électro-optique observée nécessite que les électrons et les trous soient séparés dans deux canaux
quasi-indépendants, ce qui est cohérent avec des temps de vie allant jusqu’a la milliseconde.

Finalement, notre modeéle permet d’obtenir de bons ajustements de nos mesures ainsi que
des mobilités électroniques cohérentes avec la littérature. Il n’est cependant pas complet et est
limité a un cas 1D qui est une simplification de la réalité. Toutes les simplifications et hypotheses
utilisées pour le construire I'’empéchent d’étre completement quantitatif et de pouvoir sonder
les coefficients électroniques du nanofil. Il permet cependant de réaliser une étude qualitative
satisfaisante des phénomenes causant ’apparition de la force électro-optique.
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3.6 Influence du laser de pompe sur la force

Le premier dispositif expérimental était basé sur I’emploi d’un laser de pompe vert a 532 nm,
positionné entre 5 & 10pm de Pextrémité libre du nanofil et se copropageant dans la fibre
d’illumination avec le laser de sonde (633 nm).

Nous allons maintenant présenter le second dispositif expérimental employé, dont une partie
a été développé lors du post-doctorat de A. Fontana, et qui a été adapté par C. Dousset. Il nous
a permis de varier la longueur d’onde du laser de pompe ainsi que sa position indépendamment
du laser de sonde. On a également travaillé avec des fils relativement longs, qui nous ont permis
d’accumuler beaucoup de charges a leur extrémité libre, permettant d’entrer dans des régimes
non-linéaires.

Sélection
/ongueur d’onde

Objectif
de sonde PBS g% 50
Laser E N
Supercontinuum ' .
2 - Calibration
L. spectrale &
M?dulat/p n de puissance
d’intensité
90:10
BS
Objectif Réflexion
de pompe laser de <—E ﬂ 8 Eg I
pompe
A2
_PBS M2 N
Rl
BPF | - i
Lecture B o o T 5
position _| Piezo § | [ | Piézo
2D sonde pompe
| .
\/ Piézo
Controle A — Electrodes
position électrodes

FIGURE 3.29 — Schéma du montage utilisé pour les mesures a différentes longueurs d’ondes
et positions du laser de pompe. Un laser Supercontinuum couplé & un filtre AOTF permet de
sélectionner la longueur d’onde d’excitation qui est focalisé par un objectif monté sur une platine
piézo XYZ. On mesure la puissance injectée en amont et on mesure également la réflexion du
nanofil. Un second chemin optique séparé permet d’injecter le laser de sonde monochromatique
dans un second objectif placé en regard de l’objectif de pompe et monté également sur une
platine piézo XYZ. La lumiére renvoyée le nanofil et collectée par I'objectif de sonde est filtrée
pour supprimer la pompe puis mesurée sur une QPD permettant la lecture 2D des vibrations
transverse du nanofil. Un asservissement de position peut également étre activé. Finalement, le
champ électrostatique est généré par 2 électrodes de tungstene orthogonales dont on controle

les potentiels de maniere indépendante.
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Son schéma de principe est représenté Figure 3.29, il utilise deux objectifs de microscope,
un pour le laser de sonde et un autre pour celui de pompe. Ces deux objectifs se font face avec
le nanofil inséré entre eux. L’utilisation de ces deux objectifs permet dans un premier temps
la séparation spatiale des lasers de sonde et de pompe permettant ainsi d’exciter le nanofil a
différents endroits tout en sondant son mouvement a son extrémité libre. De plus, nous avons
utilisé un laser blanc (Supercontinuum de Leukos), dont on sélectionne une longueur d’onde avec
un filtre AOTF, afin de servir de laser de pompe, ce qui permet d’étudier les dépendances de la
force en fonction de la longueur d’onde de 'excitation. L’AOTF permet également de moduler
Iintensité du laser avec une bande passante de 500 kHz, ce qui est suffisant pour la plupart des
nanofils employés.

La génération des champs électrostatiques est assurée par deux pointes en tungstene, une
verticale et une horizontale, qui sont montées sur une platine motorisée et un module piézo-
électrique afin de les positionner finement sous le nanofil. On peut ainsi générer des champs
transverses et longitudinaux, relativement homogenes le long du nanofil lorsqu’elles sont placées
a une distance suffisante (i.e. plus grande que leur rayon de courbure). Les pointes sont reliées
a des amplificateurs de tension afin de pouvoir appliquer des champs plus intenses qu’avec les
échantillons a électrodes, car il n’y a pas de risque de claquage de l'isolant sous les pistes.
Nous pouvons donc grace a ce nouveau montage expérimental étudier la dépendance de la force
électro-optique en fonction de la longueur d’onde de la lumiere excitatrice et de la position du
laser de pompe ainsi qu’appliquer de plus grands champs électriques.

3.6.1 Dépendance avec la longueur d’onde de pompe

Comme nous ’avons vu au Chapitre 1.2, les résonances de Mie structurent fortement 1'in-
teraction lumiere-nanofil. Une forte interaction peut permettre une meilleure absorption de la
lumiere et donc une augmentation de la création de charges dans le nanofil a puissance incidente
donnée. La possibilité de balayer la longueur d’onde du laser de pompe est alors tres intéressante
afin d’identifier une longueur d’onde maximisant possiblement la force électro-optique.

Lorsqu’un photon est absorbé, il génere une paire électron-trou. Celle-ci peut alors se séparer
créant deux charges libres ou alors, le SiC étant a gap indirect, se recombiner de maniére non
radiative générant un échauffement du nanofil. Cet échauffement du nanofil induit plusieurs
effets photothermiques (propagation d’ondes de chaleur, forces thermiques, etc.) qui ont été
étudiés par C. Gouriou durant sa these, notamment une dilatation du nanofil. Cette variation
de longueur est directement reliée au coefficient d’absorption du nanofil :

2kS stot
al? dPy,
ou A,ps est le coefficient d’absorption du nanofil, x la conductivité thermique, « le coefficient de

dilatation, S la surface, L sa longueur et % la variation de la longueur du nanofil pour une
profondeur de modulation donnée de la puissance injectée du laser de pompe.

Aaps = (3'40)

L’absorption déduite de la mesure de 1’élongation thermique induite pour différentes lon-
gueurs d’onde du laser de pompe est représentée en bleu Figure 3.30. En parallele de ces mesures,
pour chaque longueur d’onde, nous avons mesuré la force électro-optique a 121 Hz (donc sur le
plateau basse fréquence de la force) en présence de champs transverses et longitudinaux. La
variation de la force électro-optique normalisée par la profondeur de modulation du signal de
pompe est représentée en vert sur la Figure 3.30.

}
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FIGURE 3.30 — Comparaison du coefficient d’absorption de la lumiére calculé (orange), mesuré
par élongation thermique (bleu) du nanofil 3 avec la force électro-optique normalisée par la
profondeur de modulation du laser de pompe (vert) en fonction de la longueur d’onde du laser

de pompe. L’amplitude de la force électro-optique normalisée est donnée sur ’axe de droite.

Ces mesures sont comparées a une simulation d’absorption de la lumiére prenant en compte
les résonances de Mie qui structurent la densité de lumiere intrafil ainsi que I’absorption due au
gap du SiC a 515 nm. Les courbes ont des variations similaires avec une valeur maximale a faible
longueur d’onde et un pic autour de 600 nm. Les résonances de Mie structurent donc I’absorption
de la lumiere par le nanofil et la création de charge au sein de celui-ci. Il est possible d’augmenter
ou de diminuer la force électro-optique appliquée sur le nanofil en réglant la longueur d’onde du
laser de pompe, permettant ’optimisation de son observation.

Des cartes d’absorption obtenues en balayant le laser de pompe dans le plan vertical XY sont
représentées Figure 3.31. Elles mettent en évidence, pour chaque longueur d’onde, deux zones
d’absorption maximale dans le nanofil. On a appelé ces lieux de forte absorption des points
chauds et ils sont plus ou moins intenses selon la longueur d’onde utilisée. Les points chauds
peuvent étre générés par une augmentation locale de 'absorption du systéme (contaminants,
phase allotropique différente et plus absorbante) ou par une meilleure injection de lumieére dans
le nanofil au niveau d’un défaut d’épaisseur.

Les points chauds sont tres intéressants, car ils assurent une absorption plus efficace du
laser de pompe, méme si 'absorption en ces points reste dépendante de la longueur d’onde. Ils
sont donc idéaux pour y effectuer des mesures de force électro-optique et permettent d’observer,
comme nous le verrons dans la suite, des phénomenes non-linéaires dus a la trop grande densité
de charges.

On peut coupler a I'utilisation des points chauds le choix de la longueur d’onde du laser de
pompe qui permettra de controler plus finement ’absorption du laser de pompe par le nanofil.
On pourra dans ce cas choisir d’avoir une grande absorption pour obtenir une grande force
électro-optique tout en restant dans un régime linéaire. En se placant en dehors des points
chauds, on pourra utiliser la longueur d’onde du laser de pompe pour diminuer au maximum
I'intensité de la force électro-optique.
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FIGURE 3.31 — Cartes dans le plan XY de Pabsorption a) et de la réflectivité b) du nanofil
pour différentes longueurs d’onde du laser de pompe. On observe distinctement deux zones tres
absorbantes qu’on appelle points chauds. Ces deux zones sont pointées par les fleches sur I'image
du nanofil réalisée au microscope c¢) sous lumiere blanche. On observe qu’il n’y a pas de grandes
différences sur I'image laissant penser que les phénomenes d’absorption sont dus a des défauts
internes. On peut aussi remarquer qu’au bout du nanofil il n’y a presque pas d’absorption,
strement a cause de la géométrie de cette partie empéchant la lumiere de correctement rentrer

dans le nanofil.

3.6.2 Dépendance avec la position du laser de pompe

Les cartes Figure 3.31 ont montré une variation de I’absorption le long du nanofil. Il est alors
intéressant de s’assurer que les variations de celle-ci sont corrélées avec les variations de la force
électro-optique. Pour ce faire, la longueur d’onde du laser de pompe est fixée a Apompe = 576 nm
qui maximise ’absorption sur tout le nanofil.

Le laser de pompe balaye ensuite dans le plan XY le nanofil alors que le laser de lecture reste
positionné environ 2 pm au-dessus de 'extrémité libre du nanofil. Afin de mesurer efficacement
la réponse du nanofil, le laser de pompe est modulé a 121 Hz et on démodule le déplacement
induit. Cette fréquence est choisie suffisamment basse afin de rester sur le plateau de la réponse
quels que soient les champs appliqués pour le nanofil en question (réponses obtenues Figure
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3.28). La carte de la force électro-optique reconstruite comme précédemment est comparée a la
carte d’absorption du nanofil ainsi qu’a sa réflectivité dans la Figure 3.32.
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FIGURE 3.32 — Sur la gauche, sont représentées les cartes de le plan XY de ’absorption du
nanofil déduite des mesures d’élongation, de la réflectivité du nanofil et de la force électro-
optique mesurée a 121 Hz pour une longueur d’onde d’excitation A = 576 nm. A droite on trace
les coupes de ces trois cartes selon l'axe représenté en pointillés. On observe avec les coupes
une corrélation entre ’absorption et la force électro-optique ainsi qu’une anti-corrélation avec
la réflectivité. On a en effet, pour chaque minima local de la réflectivité un maximum local de

I’absorption et de la force électro-optique.

La variation de la force électro-optique est fortement corrélée avec la carte d’absorption.
L’absorption, qui peut atteindre 10% dans les points chauds, est également associée a une
baisse de réflectivité du méme ordre de grandeur. Les coupes longitudinales de la force et de la

réflectivité montrent une forte anticorrélation : une force électro-optique importante apparait
dans des lieux de faible réflectivité.

Le positionnement du laser de pompe sur le nanofil peut donc exacerber ou au contraire
diminuer la force électro-optique. On a constaté que le nanofil est trés inhomogene du point
de vue de l'absorption et cette inhomogénéité provient de la géométrie non idéale du nanofil
(variations locales du rayon, contaminants). On est en droit de se demander si cette non-idéalité
pourrait avoir un impact sur la propagation des ondes de charges (recombinaisons des paires au
niveau d’une constriction, etc.). Cependant, nos différentes mesures, réalisées en positionnant
le laser de pompe en amont ou en aval de points chauds, n’ont pour l'instant pas donné de
différences notables. Notons cependant, que les variations de diametre sont de I’ordre de quelques
dizaines de nanometres, et restent modestes devant les diametres de fils utilisés (>200 nm). Ainsi,

nous pouvons considérer que le modele de propagation 1D homogene, reste pertinent pour décrire
les ondes de charge.

3.6.3 Influence de la puissance moyenne du laser de pompe

Les études précédentes de cette section ont montré la possibilité d’optimiser ’observation de
la force électro-optique en sélectionnant la bonne longueur d’onde et position du laser de pompe.
Nous allons maintenant nous intéresser aux effets de la puissance moyenne de I’excitation. Pour
cela, on réalise, avec le nanofil 4, des réponses large bande en amplitude et phase pour différentes
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puissances optiques moyennes du laser de pompe a la longueur d’onde A = 576 nm. Les réponses
sont obtenues en placant le laser de pompe sur un des points chauds du nanofil et on présente
Figure 3.33 les réponses normalisées par la profondeur de modulation de la pompe, qui est
mesurée simultanément. Pour toutes les forces linéaires avec la puissance optique, comme la
pression de radiation, ces mesures ne devraient pas dépendre de la puissance moyenne. On va
voir que ce n’est pas le cas pour les forces électro-optiques.
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FIGURE 3.33 — Réponses large bande en amplitude et en phase mesurées avec le nanofil 4 pour
différentes puissances optiques moyennes. On représente dans I’encart de droite la variation de

puissance utilisée pour chaque mesure.

En effet, on observe a basse fréquence une augmentation de la hauteur du plateau a forte
puissance de pompe moyenne. Au contraire, & plus hautes fréquences, et notamment proche de
la fréquence de résonance, on observe une diminution de ’amplitude de la force avec la puissance
moyenne du laser de pompe. On observe également des variations de la phase de la réponse.
A basse fréquence, la coupure baisse a forte puissance, a résonance, la phase des deux modes
propres transite d’une phase instantanée a une phase retardée.

Le changement de la dynamique de la force (en amplitude et phase) avec la puissance
optique moyenne est probablement di & des effets d’écrantage des charges au sein du nanofil,
qui apparaissent a forte densité de charge, comme on va tenter de s’en convaincre par une
analyse d’ordres de grandeurs. En effet le déplacement basse fréquence du nanofil a la plus forte
puissance optique est dr ~ 20 nm, ce qui correspond & une force appliquée au bout du nanofil de
1072 N. Or le champ latéral appliqué pour ces mesures est de E; ~ 10V /m, la force correspond
donc & une modulation de charge équivalente de §q = 1078 C. Si on suppose que la charge est
localisée essentiellement entre le laser et 'extrémité du nanofil (§L = 10 m), et dans toute la
section du nanofil (300 nm de diametre), en utilisant le Théoreme de Gauss, on peut estimer la
variation de champ interne associée AE/JL = dq/(epesic)/S/IL. On obtient AE ~ 400kV /m,
ce qui est directement comparable au champ longitudinal utilisé pour ces mesures (210V sur
300 pm, ou 700kV/m). Ainsi les effets d’écrantage et de modification du champ intrafil causés
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FIGURE 3.34 — Mesure de la réponse en amplitude normalisée du nanofil 4 a 121 Hz en différentes
positions en fonction de la puissance moyenne du laser de pompe. La courbe verte montre la
mesure prise loin d’un point chaud, la bleue en une position plus proche et la noire sur le point

chaud. Les points bleus sont les positions du plateau des courbes de la Figure 3.33 a 121 Hz.

par I’accumulation de charges ne peuvent plus étre négligés a forte densité de charge. Ceci malgré
le fait qu’un trés petit nombre de charges équivalent est localisé dans le nanofil (10 ici).

Ces mécanismes sont donc probablement a I'origine de la non-linéarité observée. La nécessité
de prendre en compte ’écrantage rend le modele non-linéaire, car le champ réel devient dépendant
de la densité de charges. C’est pourquoi nous avons commencé la mise en place d’un outil de
simulation numérique qui sera décrit dans I’Annexe B. De plus, 'observation de la hauteur du
plateau a 121 Hz présentée Figure 3.34 semble confirmer cette hypothese. Nous avons mesuré
en différentes positions se rapprochant d’un point chaud la réponse en amplitude normalisée
du nanofil en fonction de la puissance moyenne du laser de pompe. On observe que plus on
se rapproche du point chaud plus la réponse augmente ce qui est normal puisque ’absorption
augmente en se rapprochant du point chaud.

Cependant, on observe une variation qui est linéaire de la réponse avec la puissance optique
moyenne. De plus, lorsque la pompe est placée sur un point chaud, on observe que la dépendance
linéaire a la puissance moyenne augmente a partir d’un seuil. La non-linéarité avec la puissance
moyenne de la pompe devient donc encore plus intense lorsqu’une densité de charge suffisante
est présente dans le nanofil. Notre hypothese sur cette augmentation de la non-linéarité est que
lorsque la densité de charge seuil est dépassée, celle-ci génere un champ interne attirant les
porteurs majoritaires en bout de fil qui est plus intense que le champ externe.

A plus hautes fréquences, on observe cependant un mécanisme opposé : la force totale
baisse beaucoup plus rapidement que la faible variation de fréquence de coupure ne pourrait
I’expliquer. On a donc probablement deux mécanismes différents, qui dominent & basse et a
plus haute fréquence. On sait que les forces optiques dépendent de la section efficace du nanofil.
Cette derniére est déterminée par la forme du faisceau de pompe, mais surtout par le diametre
et I'indice du nanofil, et est fortement structurée par les résonances de Mie. Il semble assez
clair que l'injection de charges dans le systéme puisse étre capable de modifier cette derniere
car les électrons libres rendent le systeme plus polarisable, comme dans une cavité laser solide.
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La modulation d’intensité va donc créer une modulation de section efficace, proportionnelle a
la modulation de charge sous le laser pompe, ce qui va rajouter une contribution retardée aux
forces optiques. Comme la modulation de la densité de charges sous le laser baisse plus lentement
avec la fréquence que la densité de charge en bout de fil, voir la Figure 3.22, on s’attend a ce que
ces effets de section efficace soient plus visibles a plus haute fréquence comme cela semble étre
le cas. Une analyse plus détaillée des vecteurs force en jeu dans ces mesures devrait permettre
de conclure quant a l'origine de cette baisse a résonance, ainsi qu’en effectuant des mesures a
différentes couleurs, permettant de moduler le désaccord aux résonances de Mie, qui devraient
fortement structurer ces effets de section efficace.

La force électro-optique est donc non linéaire en fonction de la puissance optique, mais
ces effets ne sont visibles que lorsqu’on crée des densités de charge trop importantes au sein
du nanofil (une dizaine de charges équivalentes), ce qui arrive lorsqu’on positionne le laser de
pompe sur des ”points chauds” et lorsqu’on travaille avec des nanofils tres longs, qui permettent
une plus grande accumulation de charge, et a fort champ vertical. Les effets de non-linéarité
observés a fortes puissances optiques ne peuvent pas étre expliqués par notre modele analytique
sans prendre en compte les effets d’écrantage. Il est donc important dans nos mesures de ne pas
appliquer trop de puissance lumineuse sur notre nanofil afin de rester dans le cadre du régime
linéaire, ce qui correspond en pratique, a des puissances optiques moyennes inférieures a 10 pW
typiquement.

3.6.4 Bistabilité a forts champs transverses

Les effets non-linéaires observés précédemment, lorsque couplés & de forts champs trans-
verses peuvent rendre le nanofil bistable latéralement comme présenté Figure 3.35. Lorsqu’on
réalise un balayage latéral du laser de pompe autour d’un point chaud du nanofil 4, on voit
apparaitre a partir d’une certaine puissance optique une bistabilité latérale du systeme. Cette
bistabilité est observable sur la carte XY autour point chaud.

Lorsqu’on crée une densité de charge suffisante, la force électro-optique latérale peut devenir
suffisante pour induire un déplacement statique du nanofil supérieur a la taille du waist du laser.
Ainsi lorsque que le laser se déplace dans le sens de la force, le déplacement statique du nanofil va
lui faire suivre le déplacement du laser et on va observer une inflexion de la Gaussienne jusqu’a
ce que le nanofil ne puisse plus suivre et revienne a sa position d’équilibre causant une baisse
abrupte de réflectivité. Dans le cas inverse, le déplacement statique du nanofil va aller dans le
sens opposé au déplacement du laser ce qui va raccourcir la traversée du waist.

La bistabilité n’apparait que sur les points chauds a forts champs électrostatiques. Elle ap-
paralt uniquement pour des puissances lumineuses supérieures a un seuil qui, a champ transverse
standard, est largement supérieur au seuil d’observation des non-linéarités dues a 1’écrantage,
présentées précédemment. Ainsi, les points chauds sont trés intéressants de par leur possibilité
a générer plus de charges par une plus grande absorption. Cependant, une trop grande absorp-
tion peut générer des phénomenes non-linéaires qui peuvent perturber fortement 1’analyse fine
des effets électro-optiques et surtout I’analyse des propriétés électroniques du nanofil. Ces non-
linéarités ont été vues assez rapidement dans la theése et I’ensemble des mesures présentées au
début du chapitre 3 ont été réalisées a suffisamment basse puissance pour ne pas y étre sensible.
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FI1GURE 3.35 — L’application de forts champs peut rendre le nanofil bistable lorsqu’une quantité
de charges suffisante est injectée. La grande quantité de charges plongées dans le champ génere
alors une force électrostatique qui modifie le déplacement statique du nanofil selon le sens de
balayage du laser de pompe comme on le voit sur la partie gauche de la figure. Le déplacement
statique peut, selon le sens de déplacement du laser, sortir le nanofil du waist du laser et donc
annuler la force électro-optique. Cette annulation est visible sur la carte XY de la force autour

d’un point chaud a droite de la figure.

Il convient de noter également que la bistabilité, qui est due a la forte dépendance spatiale
de la charge intrafil avec I’écart entre le laser et le nanofil, peut aussi conduire & une instabilité
dynamique du nanofil : comme la force électro-optique est partiellement retardée, si le nanofil
rentre dans le faisceau laser, il va se créer des charges intrafil, qui vont mettre un certain temps a
se propager le long du nanofil (10 ms pour le nanofil 4 en observant sa coupure basse fréquence)
ainsi la force électro-optique ressentie par le nanofil va étre partiellement retardée, et donc étre
partiellement visqueuse. On va ainsi modifier I’amortissement du nanofil et potentiellement le
rendre négatif si les orientations de la force électro-optique et des modes propres sont favorables.
Notons que ce mécanisme tres efficace peut également servir a refroidir activement les vibrations
du nanofil, on parle alors de friction froide.

3.7 Effets des champs inhomogeénes

On a montré dans la section 3.4 la tres grande sensibilité des forces électro-optiques aux
champs électrostatiques lorsque nous nous plagons dans des conditions ol les non-linéarités sont
négligeables. Il est tentant d’exploiter cette sensibilité pour cartographier les champs électro-
magnétiques au-dessus de nanostructures, en mesurant comment le vecteur force évolue au-dessus
de nos échantillons. En effet, la densité de charge varie fortement et de maniére non-linéaire avec
le champ vertical, tandis que la force va s’orienter le long des champs transverses. Cette force
dépend donc directement des champs électrostatiques contrairement aux forces électrostatiques
proportionnelles a ses gradients spatiaux, et peut de plus étre activée par une modulation d’in-
tensité pour la différencier de ces derniéres. Enfin, si on polarise I’échantillon négativement, on
va travailler avec des trous en bout de fil, dont la densité va étre peu affectée par les champs
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verticaux. Ainsi le nanofil pourrait permettre de directement imager les champs latéraux, ce qui
serait un vrai atout expérimental (les forces électrostatiques dépendent de EHEH) .

Cependant, quand on va se rapprocher de nanostructures, les champs électromagnétiques
deviennent fortement inhomogenes verticalement. Dans cette section, on étudie 'impact d’une
inhomogénéité du champ sur la répartition des charges au sein du nanofil, ainsi que sur les forces
électro-optiques. Cette étude préalable est nécessaire pour bien interpréter les cartographies des
forces électrostatiques au-dessus d’échantillons nanostructurés.

3.7.1 Mesures dans un champ longitudinal inhomogeéne

De maniere a appréhender cette nouvelle phénoménologie, il nous faut réaliser des mesures
de forces électro-optiques dans un champ inhomogene connu et contrélable. On utilise pour cela
les deux électrodes centrales de I’échantillon de seconde génération. Ainsi, nous nous retrou-
vons dans le cas de deux électrodes séparées de quelques microns. On représente Figure 3.36.a
une carte de la divergence de la force électrostatique mesurée au-dessus des deux électrodes
connectées a la masse. On représente avec des fleches la variation de la force électro-optique
pour une coupe réalisée 200 nm au-dessus des deux électrodes pour V,; = 0.75V et Vo =0.25V
en orange. Ce couple de tensions permet de créer a la fois un champ transverse et longitudinal
dont les directions s’inversent. De maniére a comprendre ces mesures, nous présentons a coté,
Figure 3.36.b une simulation réalisée avec Comsol du champ électrique total créé par la tranchée
polarisée.
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FIGURE 3.36 — a) En fond d’image : carte indicative de divergence de la force électrostatique
dans le plan X7 réalisée 200 nm au-dessus de la tranchée centrale. Les fleches représentent la
force électro-optique mesurée sur une coupe de la carte pour Vo3 = 0.75V et Vo = 0.25V. b)
Simulation COMSOL du champ électrostatique généré par 2 électrodes séparées de 1pm avec
Ve = 0.75V et Voo = 0.25V. L’échelle des couleurs est logarithmique et les courbes sur les
cotés de la simulation représentent les coupes des champs perpendiculaires (orange) et paralleles
(bleu) selon les lignes tracées en bleu situées & £3um de la rainure pour les coupes verticales
et 1pm au-dessus de la rainure pour la coupe horizontale. Les fleches rouges représentent la

direction du champ créé par les deux électrodes.

La Figure 3.36.b donne la simulation du champ créé par les deux électrodes lorsqu’on
applique V1 = 0.75V et Vo = 0.25 V. Les fleches rouges représentent la direction du champ, on

}
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représente sur les cotés gauches et droits de la carte les coupes des champs transverses (orange)
et longitudinaux (bleu) selon y & 3pm de la séparation et on représente sous la carte la coupe
selon x des deux composante du champ a 1 pm des électrodes.

Les coupes montrent que le champ est concentré au niveau de la tranchée et que sa norme
décroit rapidement lorsqu’on s’éloigne des électrodes. Pour ce qui concerne le champ vertical, a
grande distance, on retrouve le champ homogene de type condensateur de 5000 V/m (0.5V de
polarisation sur 100 pm) tandis que proche des électrodes, le champ longitudinal varie fortement
sur une distance caractéristique déterminée par les dimensions latérales de I’électrode (5pm),
produisant des champs beaucoup plus intenses (100kV/m) qui peut méme s’inverser au-dessus
de I’électrode de gauche.

Expérimentalement, on a mesuré la direction de la force électro-optique sur une coupe hori-
zontale au-dessus de la tranchée. Elle montre une inversion de la force au-dessus de la tranchée.
Cette inversion cependant bien corrélée avec la structure locale du champ électrostatique : tandis
que le champ perpendiculaire reste quasiment homogene dans cette zone, le champ vertical s’in-
verse, ce qui signifie qu’il semble que le signe de la charge dominante en bout de fil est dominée
par le champ vertical en bout de fil. Nous allons donc étudier I'impact d’une telle inhomogénéité
sur le comportement de la distribution de charge au sein du nanofil.

3.7.2 Nanofil en champ inhomogéne

Afin de comprendre les effets d’'un champ externe inhomogene sur la force électro-optique,
on prolonge le modele analytique en prenant en compte les inhomogénéités du champ longi-
tudinal. L’utilisation d’un champ vertical non homogene variant le long du nanofil transforme
les équations différentielles 3.15 en des équations différentielles a coefficients non constants. Or,
ce type d’équation n’est pas forcément soluble dans le cas général, on va donc commencer par
introduire une variation en marche d’escalier du champ externe pour laquelle les solutions de
I’équation différentielle restent analytiques par morceaux, et on s’attachera ensuite a relier ces
solutions locales. On se place donc dans le cas d’un champ inhomogene variant comme :

_ Ey siy<wyn
By = { aEg siy =2y (3.41)

ou Eg est la valeur du champ entre I'encastrement du nanofil et y; € [0, L] la position de la
marche, o un coefficient modifiant 'inhomogénéité du champ qui peut étre positif ou négatif
comme décrit sur le schéma Figure 3.37 décrit. Dans la majorité des cas, 'inhomogénéité du
champ s’étale sur une dizaine de microns (Figure 3.36.b), on peut donc supposer pour cette
étude que yo < y1, c’est-a-dire que le laser se situe dans le champ homogene. La modélisation
précédente du champ permet de quantifier les parametres d’inhomogénéité : I’extension typique
est de &~ bnm, on choisira donc y; = L — 5nm, avec un coefficient d’inhomogénéité o = +40
selon que l'on soit & gauche ou & droite (+200kV/m en champ proche vs 5kV/m en champ
lointain).

On peut alors résoudre 1’équation différentielle pour chaque type de charge séparément sur
les deux segments Sy = [0, y1] qui donnera une solution ng et S = [y1, L] qui donnera une
solution ny. Sur le segment Sy on retrouve le cas classique d’un nanofil de longueur L = y;
plongé dans un champ vertical homogéne. La solution sur le segment Sy sera donc de la méme
forme que la solution 3.27.
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3.7. EFFETS DES CHAMPS INHOMOGENES
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FIGURE 3.37 — Schéma descriptif du modele du champ longitudinal inhomogene selon une

marche. La partie bleue est sous un champ Eg et la rouge sous un champ aEy. La position yg

du laser est inférieure a la position y; de la marche du champ.

Le segment S; se situe apres le laser. On est donc dans la partie du nanofil ou le flux de
charges est nul car les ondes de charges sont toutes réfléchies a 'extrémité du nanofil, ce qui
donne une équation différentielle du premier ordre :

Iyni(y) — pima(y) =0 (3.42)

avec (1 = ag et pg = ELO)—’:” la mobilité utilisée sur le segment Sy. On a donc comme solution
ni(y) = AefY, par continuité ng(y1) = ni1(y1) ce qui nous permet d’avoir la solution sur le
segment S :

n1(y) = no(y)et v (3.43)

Ainsi, la prise en compte la plus simple possible de I'inhomogénéité du champ longitudinal
consiste en 'apparition d’une variation exponentielle de la densité de charges apres la marche
du champ. On représente sur la Figure 3.38.a les variations de la densité de chaque type de
charge (n ou p) le long du nanofil pour différentes valeurs d’inhomogénéité «, et pour deux
signes différents de pg, dans les cas ou le champ longitudinal est favorable ou défavorable a
I’accumulation de charges en bout de fil pour ’espece considérée.

La Figure 3.38.b représente comment est modifiée la variation de la densité de charge en
bout de fil avec le champ longitudinal en fonction de I'inhomogénéité du champ. La courbe de
référence (champ homogene) est tracée en pointillés, et 'ensemble des autres courbes est obtenu
dans le cas d’un renforcement local du champ longitudinal («« = 5), en variant I’étendue de
I'inhomogénéité entre le bout du fil (rouge) et le laser (bleu). Dans le premier cas, le champ
reste homogene sur toute I’étendue du fil, tandis que le renforcement est maximal dans le second
cas. On observe aussi que l'effet est plus marqué sur les électrons que sur les trous, car leur ratio
wiEo/D; est plus élevé au départ.

La Figure 3.38.c représente en fonction de « et Eg la densité de charges totale a 'extrémité
libre du nanofil avec une échelle de couleurs logarithmique. La position du laser a été fixée a
0.8L. On observe sur la carte que si le champ proche est de signe opposé (a < 0) et suffisamment
fort, on va pouvoir completement inverser I’espece prédominante en bout de fil (et d’autant plus
rapidement qu’on travaillait avec des électrons en bout de fil). Ceci montre qu’avec une inho-
mogénéité suffisamment défavorable, il est possible d’inverser la densité de charges au bout du
nanofil, ce qui est également visible sur les inserts dans la carte, ou les répartitions longitudi-
nales des différentes charges sont représentées (situation correspondant aux points rouges sur la
carte).
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FIGURE 3.38 — a) Densités d'un type de charge le long du nanofil (n(y) ou p(y)) pour différents
a et mobilités. b) Variation de la densité de charges totale au bout du nanofil (p(L)) selon la
valeur du champ longitudinal a l'’encastrement pour u,, = 100u,, D, = 1.1D, et a = 5. On
fait varier la position de la marche y; de la position du laser yo (bleu) a L (rouge). c) Carte
de la densité de charges totale au bout du nanofil pour y; = yg + 15nm en fonction de « et
du champ longitudinal lointain. La carte a été calculée en utilisant les valeurs de mobilité et
diffusivité obtenues par ajustement des réponses larges mesurées sur le nanofil 2. On représente
sur les cotés de la carte les coupes de la densité de charges au bout du nanofil pour o = —40
(bleu), a = 0 (gris) et o = 20 (rouge) et E; = £30kV/m (vert). Finalement, on trace aussi les
répartitions longitudinales des densités des électrons (bleu), trous (rouge) et p (noir) pour une
inhomogénéité favorable augmentant le champ (points bleus) et défavorable diminuant le champ

(points rouges).
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3.8. CONCLUSION

Cependant, 1’évaluation de la force électro-optique totale nécessite de prendre en compte
la répartition des charges le long du nanofil et les possibles inhomogénéités du champ trans-
verse. Dans ces situations de sonde a balayage, les champs et les répartitions de charge sont
trées inhomogenes, cependant, le caractere exponentiel des corrections appliquées, fait que la
force électro-optique va étre rapidement dépendante uniquement des variations de champ en
bout de fil. Ceci explique l'inversion observée dans la cartographie présentée dans la section
précédente. La reconstruction quantitative des champs de fuite au-dessus d’un échantillon est
donc un travail complexe, mais la méthode de mesure basée sur le suivi du vecteur force est
relativement robuste et devrait permettre de visualiser plus en détail les champs électriques de
surface au-dessus de nanostructures. En particulier, I’exploitation de trous en bout de fil atténue
la dépendance avec les inhomogénéités du champ vertical, ce qui devrait permettre de rendre le
nanofil majoritairement sensible aux variations des champs latéraux.

3.8 Conclusion

Nous avons dans ce chapitre réalisé I’étude expérimentale et analytique d’une force électro-
optique provenant du couplage entre le champ optique modulé du laser de pompe et le fort
champ électrostatique généré par I’échantillon. Apres une breve présentation des caractéristiques
principales de cette force, nous avons présenté le montage, les sondes utilisées ainsi que la
méthode de mesure employée.

L’étude de la force électro-optique a débuté par des mesures vectorielles & résonance en
appliquant uniquement un champ transverse. Les résultats ont montré que cette force variait
linéairement avec le champ et qu’elle était alignée avec celui-ci. En réalisant cette mesure avec
d’autres nanofils et avec un condensateur plan-plan pour générer le champ, nous nous sommes
assurés de sa reproductibilité. Nous avons pu déduire de ces premieres mesures que la force
électro-optique était générée par une modulation de charges induite par la modulation en inten-
sité du laser de pompe et qui interagissait avec le champ transverse créé par 1’échantillon.

On a ensuite étudié 'impact d’un champ longitudinal variable sur la force. On a pu de cette
maniere observer que la force électro-optique dépendait de maniére non symétrique du champ
longitudinal. De plus, l'inversion de la direction de la force en fonction du signe du champ
longitudinal montre que celui-ci permet de choisir le type de charge responsable de la force
électro-optique, ’asymétrie observée provenant de la différence des coefficients de propagation
des électrons et des trous.

La force électro-optique étant retardée, I’étude des parties réelle et imaginaire cette force sur
une large bande de fréquence a montré une dynamique dépendante de la fréquence de modulation.
La force électro-optique n’est donc pas générée par une modulation de charges instantanée, mais
par la propagation d’ondes de charges au sein du nanofil dont on peut modifier la dynamique
par la composante longitudinale du champ.

Dans le but de valider nos hypotheses expérimentales, nous avons développé un modele
analytique unidimensionnel basé sur la résolution des équations de conduction-diffusion des
charges dans le nanofil pour un champ homogene dans ’espace. Ce modele simple permit dans un
premier temps d’obtenir des courbes qualitativement en accord avec celles mesurées. Nous avons
utilisé notre modele pour réaliser un ajustement de nos mesures sur une plus grande plage de
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fréquences. Cet ajustement donne des coefficients électroniques cohérents avec la littérature. Le
modele reste a améliorer, notamment par I’introduction de termes de recombinaison plus réalistes
(Auger, SRH, surfacique, etc.) et par une meilleure connaissance des champs interagissant avec
les charges du nanofil (champ inhomogene, champ interne, etc.).

Dans le but d’avoir une compréhension globale de la force électro-optique nous nous sommes
intéressés a la dépendance optique de cette force. En effet les résonances de Mie liées au diametre
du nanofil permettent une meilleure absorption de certaines longueurs d’onde.

Cette étude a aussi révélé la présence de points chauds, zones dont ’absorption est plus
forte que la moyenne pour n’importe quelle longueur d’onde. En étudiant la dépendance basse
fréquence de la force électro-optique avec la position du laser de pompe, nous avons mis en
évidence l'intérét de ces points permettant de générer une grande quantité de paires électron-
trou.

Nous avons finalisé notre étude de la dépendance optique de la force avec une variation de
la puissance optique moyenne du laser de pompe. Cette étude montra une variation non-linéaire
de la force que 'on suppose due aux effets d’une trop grande concentration de porteurs dans
le nanofil. Cette forte concentration génere alors un champ interne de méme ordre ou supérieur
a celui généré par les électrodes et va exacerber la force. En couplant cette non-linéarité a de
forts champs électrostatiques, nous avons fait apparaitre une bistabilité asymétrique du nanofil.
Lorsqu’une trop grande concentration de charges est présente dans le nanofil, le déplacement
statique induit sort le nanofil du waist du laser de pompe annulant ainsi la force électro-optique.

Finalement, des mesures de force au-dessus de deux électrodes de tensions différentes ont
montré une inversion de la force inexplicable avec notre modele en champ homogene. En effet,
deux électrodes auxquelles sont appliquées des tensions différentes génerent un champ longitu-
dinal inhomogeéne pouvant s’inverser dans ’espace. Nous avons alors utilisé un champ vertical
inhomogene composé d’une marche afin d’améliorer notre modele. Une analyse théorique des
effets d’'un champ vertical inhomogene a montré que le cas d’un champ vertical inhomogene
de sens constant augmente 'amplitude de la force électro-optique. Ainsi, le modele du champ
homogene sous-estime la force électro-optique, mais reste valable. Cependant dans le cas ou la
composante verticale changerait de sens a un endroit du nanofil, il est possible d’inverser la
charge responsable de la force électro-optique et donc la direction de la force.

Il est & noter que méme si les modeles utilisés dans ce chapitre sont simples et que la force
électro-optique varie avec la longueur d’onde du laser de pompe et avec la densité de charge
au sein du nanofil, la phénoménologie décrite reste correcte et reste applicable a tout semi-
conducteur absorbant les photons d’un laser modulé en amplitude. En effet I’absorption d’un
laser générera quasiment toujours des paires électrons-trous et leur séparation (assistée ou non)
des ondes de charges qui interagiront avec les champs électrostatiques externes et internes du
matériau. Ainsi une meilleure description théorique de cette force pourra alors permettre de
I'utiliser pour obtenir les caractéristiques électroniques de matériaux semi-conducteurs.
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Conclusion et perspectives

Cartographie de gradients de force avec un nanofil

Les développements réalisés par P. Heringlake [99] sur notre microscope a force atomique &
base de nanofil ont permit de pouvoir réaliser 'acquisition en temps réel des gradients du champ
de forces via un asservissement sur les phases a résonance du nanofil. Il a ainsi pu étudier la
force électrostatique et ses fluctuations au-dessus de différentes nanostructures métalliques. En
parallele du travail de P. Heringlake nous avons complété ces améliorations pour réaliser I’étude
électrostatique de nouveaux types d’échantillons.

La force électrostatique étant une force a longue portée, son calcul requiert d’intégrer les
champs électriques, au travers du tenseur de Maxwell, sur toute la surface de I'objet en ques-
tion. Cependant un modele analytique du comportement du nanofil diélectrique ainsi que des
simulations en champs homogenes et inhomogenes le long du nanofil, montrent que 90% de la
force électrostatique s’applique sur quelques microns de son extrémité et dépend marginalement
de la forme de son extrémité. Ainsi méme si le nanofil n’est pas une sonde purement locale du
champ électrostatique, il s’en rapproche suffisamment pour qu’on 'approxime par celle-ci.

Cependant dans le cas ou le champ serait inhomogene sur le diametre du nanofil, cette
approximation ne serait plus valable. C’est le cas lorsque le nanofil est tres proche de la surface
de I’échantillon ou des effets de patch génerent des champs résiduels surfaciques tres intenses et
variant sur quelques dizaines de nanometres. De maniere a garder une modélisation quantitative
des effets observés, nous travaillons donc généralement a une distance de 100 a 500 nanometres
au-dessus des échantillons.

Les études conjointes menées sur différentes structures ont permis une meilleure compréhension
de la force électrostatique ainsi qu’une mesure quantitative de ses termes quadratiques, linéaires
et résiduels. Le terme quadratique généré par la topographie est utilisé pour réaliser la carto-
graphie de la topographie de I’échantillon, les termes linéaires et résiduels générés par des effets
de patches électrostatiques ont permit I’étude de la conformation polycristalline de surface des
échantillons.
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Compensation électrostatique et force de Casimir

La force électrostatique étant l'interaction dominante agissant sur le nanofil, il est in-
dispensable de la compenser si nous voulons observer d’autres types de force. Le meilleur
exemple est la force de Casimir, qui résulte des fluctuations classiques et quantiques du champ
électromagnétique. Son observation requiert de placer le nanofil dans le vide électrostatique. Une
premiere méthode naive utilisée par le groupe permet d’évaluer la tension résiduelle moyenne
Vo de I’échantillon. La compensation est unidirectionnelle contrairement aux champs résiduels
et est alors incomplete.

Le nanofil mesure les forces perpendiculairement a la surface et les champs résiduels sont
tridimensionnels. La réalisation de mesures quantitatives nécessite donc la génération de champs
de compensation vectoriels. Un nouveau type d’échantillon composé de trois paires d’électrodes
indépendantes est alors utilisé. Dans un premier temps, nous nous sommes restreints a un cas
bidimensionnel en utilisant deux électrodes indépendantes séparées par une tranchée.

L’obtention pour chaque point spatial de mesure du couple de tensions a appliquer aux
électrodes pour compenser correctement le champ électrostatique local nécessite une analyse
basée sur la symétrie des propriétés physiques des électrodes. Les résultats obtenus par cette
méthode montrent une cohérence qualitative de la divergence de la force de Casimir mesurée
ainsi que des amplitudes proches de simulations par éléments finis réalisées par P. Heringlake.

L’utilisation de ces nouveaux échantillons permet donc d’obtenir une bonne compensa-
tion des champs résiduels dans un cas 2D. Cependant, nos résultats restent qualitatifs. Il est
maintenant nécessaire d’améliorer la détermination du couple de tensions compensant le champ
électrostatique. Pour cela un nouveau protocole associant la mesure de la force électrostatique
avec la mesure de sa divergence a été imaginé, mais pas encore réalisé.

Une étude comparative entre la mesure de force et la mesure des gradients de la force
électrostatique a permit de valider le protocole de mesure des gradients d’un champ de force. Ce
résultat valide par ailleurs la procédure d’intégration des gradients de force servant a déterminer
le point de compensation électrostatique.

De plus, la configuration des échantillons permet de générer des champs selon toutes les
directions. Il est donc intéressant de continuer I’étude de la compensation des champs résiduels
dans des cas 3D. Méme si cette étude nécessite I'utilisation de toutes les électrodes et complexi-
fie conséquemment les analyses, la compensation 3D des champs résiduels ouvrirait la voie a
I’exploration quantitative des effets de la force de Casimir et d’autres forces de champs proches
au-dessus de toute forme de structure ainsi qu’aux forces magnétiques en fonctionnalisant le
nanofil.
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PROPAGATION D’ONDE DE CHARGE AU SEIN DU NANOFIL

Propagation d’onde de charge au sein du nanofil

L’utilisation des nouveaux échantillons prévus pour la compensation électrostatique a placé
les nanofils dans une combinaison inédite de forts champs électriques et d’une excitation op-
tique locale. Nous avons ainsi vu apparaitre une force électro-optique s’alignant avec le champ
transverse résultant de cette combinaison.

Cette nouvelle force varie linéairement avec l'excitation optique ce qui permet d’utiliser
notre méthode pompe-sonde afin de la mesurer. La force électro-optique est alignée avec le
champ transverse et varie linéairement avec son intensité. Ces tendances nous ont amenés a
proposer un modele microscopique de cet effet. Le laser de pompe crée des paires électrons-trous
par absorption, ces paires se séparent spatialement sous l'effet conjugué de la diffusion et du
champ électrique longitudinal, puis interagissent avec le champ transverse pour imprimer une
force de Lorentz au nanofil. De plus les différences entre les mobilités des électrons et des trous
créent une dépendance asymétrique de la charge du nanofil selon le champ longitudinal.

En modulant le laser de pompe, nous avons étudié la dépendance spectrale de cette force en
faisant varier I'intensité des champs électriques transverses et longitudinaux. Nous avons ainsi
eu acces a la dynamique des ondes de charge qui se propagent dans le nanofil. La réalisation d’un
modele unidimensionnel en champ homogene avec deux canaux de diffusions indépendants pour
chaque type de charge permet d’obtenir une modélisation qualitative des résultats mesurés et les
ajustements des mesures avec ce modele permettent de remonter aux coefficients électroniques,
qui sont cohérents avec la littérature. Nous avons ainsi montré qu’il est possible de réaliser
une mesure opto-mécanique sans contact des parametres de transports de charge dans une
nanostructure.

Un nouveau montage expérimental a permis une étude plus poussée des effets du champ
optique sur la force électro-optique. Des mesures en fonction de la longueur d’onde du laser de
pompe et de sa position sur le nanofil ont montré le lien entre les résonances de Mie et I’absorption
responsable de la création de paires électron-trou. Ce montage utilise comme générateur de
champs des pointes en tungstene chimiquement gravées, permettant 'application de champs
électriques encore plus intenses sur le nanofil. Le couplage de ces forts champs avec une forte
puissance optique du laser de pompe place le nanofil dans des conditions extrémes ou des effets
non-linéaires de génération et de transport des charges apparaissent. En effet, la densité de
charge inhomogene créée dans le nanofil va générer son propre champ dépolarisant, modifiant
ainsi I’état stationnaire atteint.

Finalement, la réalisation de mesures au-dessus d’une tranchée entre deux électrodes générant
un champ transverse a montré des résultats inexplicables par la théorie en champ homogene.
Ainsi, la théorie analytique a été modifiée pour prendre en compte un champ longitudinal inho-
mogene. Ce travail ouvre la voie a une cartographie opto-mécanique des champs électriques a la
surface d’un échantillon.
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Perspectives

Les mesures présentées dans ce manuscrit ouvrent la voie a de nouvelles études et mesures
réalisables a plus ou moins long terme. L’utilisation d’électrodes externes nous a permis de
compenser quantitativement le champ électrostatique dans une géométrie bidimensionnelle, un
premier objectif court terme serait d’améliorer les algorithmes et méthodes de mesure utilisant
les électrodes externes en restant dans une géométrie bidimensionnelle. En effet, notre mesure
de la divergence de la force de Casimir n’utilise pour le moment que la mesure de la divergence
de la force électrostatique. Or cette mesure serait peut étre améliorée en mesurant aussi la force
électrostatique afin de réaliser une comparaison force/gradient donnant une meilleure précision
sur les résultats. La mise en place de méthodes de mesure en temps réel ou la divergence des
forces électrostatiques ainsi que les forces électrostatiques sont mesurées en méme temps est
donc essentielle pour une mesure plus précise de la divergence de la force de Casimir.

Cette amélioration peut étre réalisée en réalisant une PLL optique a résonance afin d’avoir
un suivi en temps réel des fréquences et donc de la divergence a laquelle on ajoute une excitation
électrostatique, centrée autour des résonances, réalisée avec les deux électrode. Cette excitation
hors résonance nous permettrait alors de mesurer en temps réel la force électrostatique appliquée
par chaque électrode sur le nanofil. Grace a cette méthode, nous pourrions diminuer le temps
de mesure de par un facteur 3 puisque nous mesurerions en chaque point toutes les données en
méme temps et non plus I'une apres 'autre.

L’amélioration des méthodes de mesure en temps réel est aussi tres importante a long terme.
En effet nous réalisons ici une mesure sur une structure générant un champ électrostatique bidi-
mensionnel. Or 'objectif final est de pouvoir réaliser une compensation quantitative tridimen-
sionnelle afin de pouvoir s’affranchir du champ électrostatique d’échantillons arbitraires et de
réaliser des mesures de la divergence de la force de Casimir sur des échantillons complexes sur
lesquels aucune mesure n’a encore été réalisée. Cependant une telle compensation nécessite au
minimum 3 électrodes de compensation, ce qui alourdi grandement les durées d’acquisition et la
complexité de I’analyse des données.

Enfin nous avons utilisé cette méthode de compensation afin de pouvoir mesurer la diver-
gence de la force de Casimir qui était écrantée par la force électrostatique. Mais cette méthode
est utilisable pour réaliser la mesure de n’importe quelle force en partie ou totalement écrantée
par la force électrostatique. Ainsi dans un avenir proche nous allons commencer la mesure de
forces magnétiques. En effet les nanofils sont fonctionnalisables en soudant a leur extrémité une
bille magnétique de diametre équivalent & celui du nanofil. De cette maniere le poids des billes
reste faible et influe tres peu sur les propriétés mécaniques du nanofil. De plus nous aurons la
possibilité d’utiliser des billes ferromagnétiques et super paramagnétiques laissant la possibilité
d’une aimantation fixe ou mobile permettant différents types d’imagerie.

Nous chercherons tout d’abord a imager les gradients générés par des nanostructures ferro-
magnétiques, comme les disques de Permalloy que nous avons cartographiés électrostatiquement.
Ces mesures ne seront cependant pas directement réalisées avec une compensation complete et
quantitative du champ électrostatique. En effet les échantillons magnétiques étudiés générerons
des champs électrostatiques tridimensionnels dont nous n’avons pas encore de méthode de com-
pensation. Cependant la force magnétique étant bien plus intense que la force de Casimir, nous
utiliserons dans un premier temps la méthode de compensation classique en variant la tension de
tout ’échantillon. De cette maniere les résultats obtenus ne serons pas quantitatifs mais permet-
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tront d’observer de maniere qualitative les gradients du champ magnétique. Nous chercherons
ensuite, une fois que la méthode sera mise en place a intégrer la compensation bidimension-
nelle voir tridimensionnelle du champ électrostatique aux mesures magnétiques pour les rendre
quantitatives.

La découverte de la force électro-optique donne aussi un vaste terrain a explorer. En
effet nous avons dans ce manuscrit étudié les signatures de la force en fonction du champ
électrostatique dans lequel le nanofil est plongé ainsi que les effets du laser de pompe sur la
force. Nous n’avons cependant pas eu le temps d’étudier les effets d’autres facteurs, comme les
effets de la longueur du nanofil sur la force ou encore 'effet de la position du laser de pompe. Ces
deux mesures pourraient nous permettre de mieux comprendre les phénomenes de propagation
des charges dans le nanofil mais aussi 'impact des défauts cristallins sur cette propagation et
devraient étre réalisées en priorité.

Nous avons aussi observé des effets non linéaires générés par une grande concentration
de charges dans le nanofil. L’étude de la propagation dans ce régime pourrait amener a une
compréhension plus profonde des effets d’écrantage responsables de ces non linéarités mais aussi
des phénomenes d’absorption de la lumiere par le nanofil. Ces effets ayant été observés tardive-
ment, il est difficile de déterminer les mesures que nous ferons pour les étudier, ¢’est pourquoi
leur étude sera réalisée apres avoir réalisée une étude conséquente de la force électro-optique en
régime linéaire.

Ces études vont de paire avec une meilleure modélisation de la propagation des charges dans
le nanofil. En effet notre modele ne permet pas d’expliquer les effets non linéaires observés car
il suppose que les charges sont uniquement déplacées par le champ longitudinal externe, ce qui
n’est plus le cas avec une grande densité de charges. De plus les champs dans lesquels est plongé
le nanofil ne sont pas homogenes le long du nanofil. Comme nous I’avons vu dans ce manuscrit,
cette inhomogénéité peut modifier la charge en bout de fil de maniére conséquente. Ainsi méme
si notre modele permet d’avoir une compréhension qualitative du fonctionnement de la force
électro-optique, il sera nécessaire d’améliorer notre modele pour prendre en compte le champ
interne, les inhomogénéités des champs ainsi que des effets de recombinaison si nous voulons
devenir plus précis et quantitatifs sur les coefficients électroniques extraits de nos ajustements.

Finalement, il serait intéressant de réfléchir en parallele des dernieres mesures en régime
linéaire a un échantillon et protocole de mesure qui permettraient d’utiliser la force électro-
optique pour réaliser la cartographie du champ électrostatique généré par un échantillon. En
effet la force électro-optique étant proportionnelle au champ parallele a la surface, il est possible
en maintenant le champ longitudinal au nanofil constant de n’observer que les variations du
champ transverse et donc de le cartographier vectoriellement. Pour cela on peut penser a utiliser
des échantillons plats nanostructurés en surface (comme les disques en Permalloy) auxquels on
appliquera une forte tension positive. De cette maniere ce seront les trous, moins sensibles aux
variations du champ longitudinal, qui seront responsables de la force électro-optique.
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Annexe A

Acronymes

AFM Microscope a Force Atomique (Atomic Force Microscope)

AOM Modulateur Acousto-Optique (Acousto-Optic Modulator)

AOTF Filtre Acousto-Optique Accordable (Acousto-Optic Tunable Filter)

BF Basse Fréquence

EFM Microscope a Force Electrostatique (Electrostatic Force Microscope)

FDTD Différences Finies dans le Domaine Temporel (Finite Difference Time Domain)
FET Transistor a Effet de Champ (Field-Effect Transistor)

FIB Sonde Ionique Focalisée (Focused Ion Beam)

HF Haute Fréquence

ILM Institut Lumiere Matiere

MEB Microscope Electronique a Balayage

MEM Microsysteme ElectroMécanique

MFM Microscope & Force Magnétique (Magnetic Force Microscope)

MIT Institut de Technologie du Massachusets (Massachusets Institute of Technology)

MRFM Microscope a Force de Résonance Magnétique (Magnetic Resonance Force Micro-
scope)

NEM Nanosystene électroMécanique

NIL Nanolmaging-Lab

NPBS Cube Non Polarisant (Non Polarizing BeamSplitter)
NV Azote-Lacune (Nitrogen- Vacancy)

PBS Cube Polarisant (Polarizing BeamSplitter)

PLL Boucle a verrouillage de Phase (Phase Locked Loop)
QPD Photodiode & Double Quadrants (Quadrant PhotoDiode)
RBW Resolution Bandwidth

SiC Carbure de Silicium (Silicon Carbide)

SPM Microscopie a Sonde Locale (Scanning Probe Microscopy)

TEM Microscope Electronique en Transmission ( Transmission Electronic Microscope)
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Annexe B

Construction d’un modele
numérique de la répartition de la
densité de charge dans une

géométrie unidimensionnelle

La modélisation du champ inhomogene par une marche permet d’utiliser une formulation
analytique donnant une compréhension phénoménologique des effets d’un champ longitudinal
inhomogene sur la force électro-optique. Cependant, c’est une simplification tres forte qui ne
permet pas de réaliser les calculs dans le cas de champs inhomogenes complexes. Dans cette
partie, nous allons présenter une résolution numérique par différences finies des équations de
convection-conduction des charges électriques au sein du nanofil.

Nous allons toujours considérer un probleme unidimensionnel, mais il va étre possible d’y
introduire trois nouvelles variables importantes. Premierement, le champ externe longitudi-
nal peut étre une fonction arbitraire de ’espace et nous pourrons simuler la dynamique des
charges dans le cas d’un champ électrique réaliste. Deuxiemement, il est possible d’introduire les
différents termes de relaxation des charges, qui rendent généralement les équations non-linéaires.
Troisiemement, il est possible de résoudre ces équations couplées a I’équation de Poisson qui cal-
cule le champ électrique interne généré par la distribution inhomogene des charges.

B.1 Termes de recombinaison

La théorie des semi-conducteurs donne une description microscopique détaillée des processus
de recombinaison des charges électriques [132, 133, 123]. Les principaux canaux sont la recombi-
naison radiative, de Shockley-Read-Hall (SRH), Auger et de surface. Dans notre modélisation,
nous allons négliger la recombinaison radiative qui est inefficace dans un semi-conducteur a
gap indirect comme le SiC. Nous négligerons aussi la recombinaison Auger qui nécessite une
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B.2. EQUATIONS

excitation intermédiaire et est donc un processus de second ordre qui ne devient efficace qu’a
trés grandes densités. Finalement, I'argument des forts champs électriques transverses internes
dans le nanofil qui justifie notre modele 1D nous permet aussi de négliger la recombinaison de
surface. Le terme dominant est donc la recombinaison SRH qui modélise le transfert de charge
par U'intermédiaire de défauts et dopants présents dans la bande interdite du SiC [123].

n(y, tp(y t) — N} (B.1)

R —
SR =+ No) + T(p+ ;)

ou N; est la densité intrinseque des porteurs et 7,, leur temps de vie effectif. Ce terme est
non-linéaire, car le taux de recombinaison dépend du produit des densités de porteurs.

Il existe finalement la possibilité qu'un électron et un trou libre se recombinent en un exciton.
En supposant que 'exciton est créé lorsque ’électron et le trou se déplacent dans leur rayon de
capture respectif, le taux de création d’exciton par ce processus est décrit par la recombinaison
de Langevin :
_l’_
Ky = q(pn + pip) (B.2)
€0€r
Le taux de recombinaison associé a ce processus est alors proportionnel a la densité locale
d’électrons et de trous :

Rex = krn(y, t)p(y,t) (B.3)

B.2 Equations

On obtient donc les deux nouvelles équations différentielles a résoudre :

omn(y,t) = Gy, t) — ken(y, t)p(y,t) — Rspu (y,t) + Oy(pnn(y, t)E(y) — Dpdyn(y,t)) (B.4)
atp<y7 t) = G(y7 t) - /irn(yv t)p(ya t) - RSRH(y7 t) - 8y(/1’pp(y7 t)E(y> - Dpayp(ya t)) '

ou G(y,t) est la méme fonction gaussienne que pour les calculs analytique.

Pour résoudre numériquement ce probleme, nous allons utiliser une discrétisation spatio-
temporelle de type différences finies. Une méthode de résolution implicite stable est celle de
Crank-Nicholson. Cette méthode consiste a calculer la moyenne du laplacien entre deux pas de
temps :

CFtt_ck
8tc - Atk-',—l k+1 k k
Cz Ci— Cz 01
oo (Bt ) -
82 C = Ck-‘rl o 20k+1 Ck—‘rl) (C QCk Ck )
Yy 2Ay (Cih i1 it1 i 0

ou l'indice k représente l'indice de temps, ¢ I'indice de position, At le pas de temps et Ay le
pas spatial. En utilisant cette décomposition dans I’équation régissant la densité d’électrons, on
obtient I’équation discrete suivante :

kt1 [ pnEF k+1 (Ay | Dy k41 (—nEF D, _
(L < 7} 2Ay) +n; (E + *> Ny ( . m) =

K —pnEl Ay _ Dp | fpin k k k (#nEf | Dy
n;_q ( + 2Ay) +n (A? Ay & (Ez-i—l Ei ) - HrAyPi) + i ( Tt m)
+AyGy — AyRSRH¢
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ANNEXE B. CONSTRUCTION D’UN MODELE NUMERIQUE

qui forme un systéme tridiagonal de la forme Bn* = d :

b% ck ) 0 néi d§
k k k+1 k
aN_1 ka—l CN-1 nN—1 deA
0 a; bn n’;V“ dy
avec pour les électrons :
( k
o kB D
@i N © ~ %Ay
. — Ay, Dy
bi= At Ay
. —meBY Dy
Ci . 2Ay
N S Y o) k(Ay o ( ok k k
di = mni,y < + 2Ay> +n; <E —a + 5 (EL - EL) - ’“”vrA?Jpz) + i (
k
et pour les trous :
(o :“‘PE Dy
;= 1 2Ay
b= RL+2r
c; = ‘u‘pE _ &
i 1 24y
ko k[ eBf k(Ay  Dp  ppopk k k k
di = pi ( + 2Ay) + i (E T Ay T (B — BiLy) — meAyni | + piy
k

.U‘PE'L

Z

+ 2Ay>

+ 2Ay)

Les conditions aux limites définies pour un champ homogene restent valables pour un champ

inhomogene. Ce qui correspond a une condition de Dirichlet en z =
en x = L, soit :

af =0
bp=1
k=0
di =0
et
N1 "N ko k
_Dn< N+;AyN 1 _NnENnN -0
P PN _ ko ok _
_Dp< oay ) twENPy = 0

0 et un flux de charges nul

(B.8)

(B.9)

Des équations du flux de charges nul, on peut déterminer les conditions de Neumann a

lextrémité libre du nanofil :

ox =B

v =&Y+ 2y 2un Ay (“”E + my)

CN 0

df =l Bl (B2 - Be 4 (B — B ) — s Agph, — 2mpRRy
+AyGR — AyRERy

160

(5 + )

(B.10)



B.3. CHAMP ELECTRIQUE INTERNE

pour les électrons et

— _Dp
aN = —Rx,
pk — Dy Dy 2mEyAy (BN Dy
N At Ay Dy, 4 2Ay
CN = 0

D A D
& = ph_ R+ ok (Ti’ — ao + up(BY — Ef_y) — ke Aynly

+AyGk — AyRE RH.N

_ 2mENAY (—mpBy Dy
Dy 1 2Ay

(B.11)

pour les trous.

B.3 Champ électrique interne

Chaque charge présente dans le nanofil génere un champ, ainsi un champ électrostatique
longitudinal interne E;, est créé par la répartition de la densité de charges dans le nanofil.
Ce champ s’additionne au champ longitudinal externe Eqy; créé par notre échantillon. Donc le
champ a prendre en compte dans les équations précédentes est Eiot = Eijn + Eoxt-

Le champ externe est généré par la tension V. appliquée entre 1’électrode en-dessous du
nanofil et la pointe en tungstene. En simplifiant cette géométrie par un condensateur plan, on
obtient : -

C
Bext Tl (B.12)
ou L est la longueur du nanofil et lge. est la distance entre I'extrémité libre du nanofil et
I’électrode. On pourra aussi utiliser des champs simulés avec le logiciel Comsol pour cette

géométrie pour étre le plus proche de la réalité.

Le champ interne est généré par les charges au sein du nanofil, on a donc avec les équations
de Maxwell :

VEw=—L(p—n+Py— No) (B.13)
€0€r

avec Py et Ny les concentrations d’accepteurs et de donneurs totalement ionisés. Le calcul du
champ interne doit donc étre réalisé a chaque pas de temps en méme temps que le calcul de la
répartition des densités de charges. Cependant, le manque de conditions limites sur le champ
interne nous porte a utiliser le potentiel électrostatique (®) qui est régit par I'équation de
Poisson :

A = — (p —n+ Fy— No) (B.14)

€0€r

La pointe en tungstene est a la masse ce qui implique une condition de Dirichlet, ®(0) =0
a Pencastrement. A I'extrémité libre, on utilise la loi de Gauss qui nous donne :

L L
—dy = —/0 Etot (y)dy < (L) = —/0 Etot(y)dy (B.15)

Ainsi, en utilisant la formulation numérique, on cherche a résoudre I’équation de Poisson

of | — 20F + ®F, q Kk k
= — Y —nt 4+ Py — N B.16
Ayg 0er (pz n; + Io 0) ( )
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ANNEXE B. CONSTRUCTION D’UN MODELE NUMERIQUE

avec <I>§“V = Zf\i 0 EfAy. On obtient alors le systeme tridiagonal

1 0 0 ok A ()k

1 -2 1 ol _%(pl —n¥ + Py— Ny)

0o 1 -2 1 ok AN g ok — k4 Py — Ny
|- aer P11 ) (B.17)
K ) :

0 1 _02 1 (I)é)kal e (Bhy — i+ P = No)

" Zizo E]tgot,iAy

L’inversion de ce systeme tridiagonal apres chaque calcul de répartition des densités de
charges permet d’obtenir le potentiel électrique interne du nanofil. Finalement, une dérivation
de celui-ci permet d’obtenir le champ électrostatique interne pour l'itération temporelle suivante.
Comme le nanofil n’est pas censé étre chargé avant la modulation du laser de pompe, on prend
pour la premiere itération de temps, £ = 0, un champ interne nul.

B.4 Résolution numérique

A chaque pas de temps, il faut donc résoudre un systeme tridiagonal. Pour cela, nous avons
utilisé un algorithme de Thomas [134]. L’algorithme permet le calcul de la densité de charges
en chaque point du nanofil dans le domaine temporel. Le calcul est réalisé jusqu’a I'obtention
d’oscillations dans le régime stationnaire. La courbe temporelle obtenue pour une position i a
une fréquence de modulation f,,,q est une sinusoide de méme fréquence. On peut alors obtenir
I’amplitude et la phase du signal en réalisant un ajustement avec la fonction :

A(t) = Ay cos(27 frnoat + ©) + Ag (B.18)

On représente Figure B.1 la trace temporelle obtenue numériquement pour une modulation
de 20 Hz a l'extrémité du nanofil ainsi que son ajustement par la formule B.18. On voit un tres
court régime transitoire de ’ordre de la milliseconde qui laisse place au régime stationnaire qui
est bien ajusté.

On trace aussi sur cette figure les densités de charges statiques obtenues numériquement
et analytiquement pour un champ homogene ainsi que les cartes d’amplitudes et de phase le
long du nanofil pour différentes fréquences. Les calculs des densités statiques sont en tres bon
accord, avec le modele théorique lorsque la densité de charge est faible. On en déduit donc que
la résolution numérique résout correctement les équations différentielles décrivant les densités
de charges dans le nanofil.

A partir de ce programme, allons pouvoir étudier a la fois la propagation des charges dans un
champ longitudinal inhomogene ainsi que les différents effets non-linéaires afin de les comparer
aux mesures expérimentales. Ce travail est actuellement en cours.
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B.4. RESOLUTION NUMERIQUE
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FIGURE B.1 -~ A gauche : trace temporelle donnée par la simulation pour une modulation du
laser de pompe de 20 Hz et répartitions statiques des densités de charges le long du nanofil pour
un champ longitudinal homogéne calculées analytiquement et numériquement. A droite : carte
de 'amplitude et de la phase du signal temporel calculé numériquement selon la position sur le

nanofil et la fréquence de modulation du laser de pompe.
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Résumé pour les non scientifiques

Ce résumé est pour ma famille, mes amis et toute personne ne s’estimant pas avoir les
connaissances scientifiques requises pour lire ce manuscrit. Prenez une ficelle et attachez au bout
un aimant, étalez ensuite plein d’autres aimants sur une table et n’hésitez pas a les espacer, a
faire de petits groupes ou encore a les mettre dans des directions différentes. Prenez maintenant
votre ficelle et faites pendre 'aimant. Donnez lui une petite tape, il va alors bouger de maniere
aléatoire. Déplacez maintenant la ficelle au-dessus de la table, vous allez voir que son mouvement
va changer en fonction de la ou vous étes sur la table ou encore de la hauteur ou vous placez
I'aimant. En fait le mouvement de la ficelle est modifié parce que 'aimant pendu va étre attiré
ou repoussé par les autres aimants et vous venez de réaliser une mesure mécanique de forces
magnétiques! Ce que vous venez de faire c’est ce que je fais dans ma these, sauf que je fais
cette mesure avec comme ficelle un nanofil en métal qui a les mémes dimensions qu’un cheveu
mais divisées par 1000. Ma table remplie d’aimants est en fait un échantillon en or sur lequel
on a gravé des motifs (aussi grands que des cheveux voir plus petits) qui vont appliquer plein
de forces différentes mais qui fonctionnent sur le nanofil comme dans mon exemple. Comme on
ne peut pas voir le nanofil & ’ceil nu, on utilise un laser pour regarder son mouvement. Comme
le nanofil est en métal il réfléchi le laser comme une miroir courbé, c’est-a-dire que si le nanofil
va a droite, il renvoie la lumiére vers la gauche et inversement. Si le nanofil va devant il renvoie
plus de lumiere alors que si il va derriere il en renvoie moins. En regardant la lumiere réfléchie,
on peut alors connaitre son mouvement. Finalement, en comparant son mouvement lorsqu’il est
tout seul ou au-dessus de mon échantillon on peut retrouver les forces qui lui sont appliquées.

Ce que vous venez de lire c’est la premiere expérience décrite dans ma theése et c’est la plus
simple... Donc si vous n’avez pas peur vous pouvez lire la suite, sinon vous pouvez vous arréter
la vous aurez la base de fonctionnement et de mesure de mon expérience. Pour cette seconde
mesure on ne cherche plus a faire des images de force mais a utiliser la force qu’on mesure
pour savoir ce qu’il se passe dans le nanofil. Notre nanofil, comme vous, est constitué d’atomes
composés d'un noyau de protons et des neutrons entouré par des électrons. Les protons sont
chargés positivement, les neutrons n’ont pas de charge et les électrons sont chargés négativement
et les regles de la physique veulent qu’il y ait autant d’électron que de proton dans un atome.
Cependant, en envoyant une énergie suffisante sur ’atome (avec un laser par exemple) il est
possible de ioniser 'atome, c’est-a-dire lui arracher un électron. Lorsqu’on fait cela dans un
matériau, qui est composé d’atomes empilés, I’électron arraché va se déplacer dans le matériau
et on aura avec ’atome ionisé un troupuisqu’il lui manque un électron. Le trou peut lui aussi
se déplacer lorsqu’on des électrons d’un atome voisin vient combler ce trou et du coup faire un

;

175

»




RESUMES

trou dans 'autre atome. Mais pour que ca soit plus simple vous pouvez voir les trous comme
des électrons mais chargés positivement.

Lorsqu’on envoie le laser sur le nanofil, le nanofil va renvoyer une certaine partie de la
lumiere du laser et va absorber I'autre partie. La partie absorbée va alors donner a certains
atomes du nanofil assez d’énergie pour ioniser quelques atomes du nanofil et on aura donc des
électrons et des trous qui vont se balader librement dedans. Acause de phénomenes physiques
complexes, les électrons et les trous vont se répartir d’une certaine maniere dans le nanofil. 11
y aura alors des zones avec plus d’électrons qui seront chargées négativement et d’autres zones
avec plus de trous qui seront chargées positivement. Dans ce cas, si on place le nanofil entre
deux plaques, une chargée positivement et I’autre négativement, les zones chargées du nanofil
vont étre attirées vers une des plaques et on va créer une force. Grace a de savants calculs, on
peut alors savoir avec la force comment se sont répartis les électrons et les trous dans le nanofil.

Pour complexifier un peu plus la chose, on met une autre plaque chargée en-dessous du
nanofil. Cette plaque, si elle est chargée positivement, va attirer les électrons en bas du nanofil
et pousser les trous vers le haut. Et si elle est chargée négativement va attirer les trous et
repousser les électrons. Sauf que! Les électrons sont moins lourds que les trous et du coup sont
plus rapides. Donc la répartition des électrons et des trous dans le nanofil ne sera pas pareil
selon la charge de la plaque du bas et donc la force qui est appliquée sur le nanofil non plus. Et
c’est grace a ces différences qu’on arrive a déterminer la vitesse des électrons et des trous. Mais
on peut aussi déterminer combien il y a d’électrons et de trous ou encore combien de lumieére on
doit envoyer sur le nanofil pour réussir a ioniser un atome.

Vous savez maintenant, de maniere grossiere, ce que j’ai observé durant ma these. Si vous
avez tout compris et que vous trouvez ¢a simple je vous invite a lire ce manuscrit. Si par contre
vous n’avez toujours rien compris c¢’est probablement moi qui ai mal expliqué et je vous invite
a feuilleter mon manuscrit en regardant le coin en bas a droite, peut-étre que vous aurez une
1mage plus précise de ce que j’ai fait.

Abstract for non scientific people

This summary is for my family, my friends and anyone who doesn’t feel they have the
scientific knowledge to read this manuscript. Take a piece of string and tie a magnet to the end,
then spread out lots of other magnets on a table and feel free to space them out, make small
groups or put them in different directions. Now take your string and dangle the magnet. Give it
a little tap and it will move randomly. Now move the string over the table and you’ll see that its
movement will change depending on where you are on the table or the height at which you place
the magnet. In fact, the string’s movement will change because the magnet you’re hanging will
be attracted or repelled by the other magnets. You’ve just made a mechanical measurement of
magnetic forces! What you’ve just done is what I'm doing in my thesis, except that I'm doing
this measurement with a metal nanofil as string, which has the same dimensions as a hair but
divided by 1000. My table full of magnets is in fact a gold sample on which patterns have been
engraved (as big as a hair or even smaller) which will apply lots of different forces but which
work on the nanowire as in my example. As we can’t see the nanowire with the naked eye, we
use a laser to watch its movement. As the nanowire is made of metal, it reflects the laser like
a curved mirror, i.e. if the nanowire goes to the right, it reflects the light back to the left and
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vice versa. If the nanowire goes to the front, it reflects more light, whereas if it goes to the back,
it reflects less. By looking at the reflected light, we can then determine its movement. Finally,
by comparing its movement when it is on its own or above my sample, we can find the forces
applied to it.

What you've just read is the first experiment described in my thesis and it’s the simplest...
So if you're not afraid you can read on, otherwise you can stop there and you’ll have the basis
of how my experiment works and is measured. For this second measurement, we’re no longer
trying to make force images but to use the force we’re measuring to find out what’s happening
in the nanowire. Like you, our nanowire is made up of atoms consisting of a nucleus of protons
and neutrons surrounded by electrons. Protons are positively charged, neutrons have no charge
and electrons are negatively charged, and the rules of physics dictate that there should be as
many electrons as protons in an atom. However, by applying sufficient energy to the atom (using
a laser, for example), it is possible to ionise the atom, i.e. strip it of an electron. When this is
done in a material, which is made up of stacked atoms, the stripped electron will move through
the material and the ionised atom will have a hole because it is missing an electron. The hole
can also move when one of the electrons from a neighbouring atom fills the hole and creates a
hole in the other atom. But for simplicity’s sake, you can think of holes as positively charged
electrons.

When the laser is applied to the nanowire, the nanowire will reflect some of the laser light
and absorb some of the other light. The absorbed part will then give some of the atoms in the
nanowire enough energy to ionise some of the atoms in the nanowire, resulting in electrons and
holes wandering around freely. Due to complex physical phenomena, the electrons and holes will
be distributed in a certain way in the nanowire. There will be areas with more electrons, which
will be negatively charged, and other areas with more holes, which will be positively charged.
In this case, if we place the nanowire between two plates, one positively charged and the other
negatively charged, the charged areas of the nanowire will be attracted to one of the plates and a
force will be created. Thanks to some clever calculations, we can then use the force to determine
how the electrons and holes are distributed in the nanowire.

To make things a little more complex, we put another charged plate underneath the na-
nowire. If this plate is positively charged, it will attract the electrons to the bottom of the
nanowire and push the holes upwards. And if it is negatively charged, it will attract the holes
and repel the electrons. Except that! Electrons are lighter than holes and therefore faster. So
the distribution of electrons and holes in the nanowire will not be the same depending on the
charge of the bottom plate, and therefore neither will the force applied to the nanowire. And
it’s thanks to these differences that we can determine the speed of the electrons and holes. But
we can also determine how many electrons and holes there are, or how much light we need to
send down the nanowire to ionise an atom.

You now have a rough idea of what I observed during my thesis. If you have understood
everything and find it simple, I invite you to read this manuscript. If, on the other hand, you
still don’t understand anything, I'm probably the one who didn’t explain it properly and I invite
you to leaf through my manuscript, looking at the bottom right-hand corner, perhaps you’ll get
a better picture of what I did.
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Résumé

L’usage de micro et nano oscillateurs mécaniques permet de réaliser des mesures de force ul-
trasensibles avec une grande résolution spatiale. Ils sont couramment utilisés pour réaliser I’étude
de surfaces grace a la microscopie a force atomique, apportant des informations complémentaires
aux microscopies optiques et électroniques. Ce manuscrit décrit les travaux réalisés avec un na-
nofil semiconducteur de Carbure de Silicium suspendu comme sonde de force permettant la
réalisation de mesures bidimensionnelles de champs de forces avec une sensibilité de quelques
attoN/ VHz & température ambiante. Les variations des propriétés mécaniques du nanofil sous
I’action d’un champ de force externe sont détectées grace & une méthode pompe-sonde optique
permettant une mesure quasiment en temps réel. La premiere partie de ce manuscrit se focalise
sur I’étude des champs de force apparaissant a proximité d’une surface métallique nanostruc-
turée, a savoir les forces électrostatiques et la force de Casimir générée par les fluctuations du
vide électromagnétique. Nous présentons une méthode générale de compensation des champs
électriques résiduels a deux dimensions ainsi qu'une preuve de principe expérimentale. La se-
conde partie porte sur I’étude d’une force électro-optique apparaissant lorsque le nanofil est
soumis & une combinaison d’excitation optique et de champs électriques intenses. L’absorption
du laser de pompe crée des paires électron-trou qui vont générer des ondes de charges se pro-
pageant dans le fil, causant une force latérale sous 'action d’un champ électrique transverse.
Les variations de cette force en fonction des différentes composantes du champs électrostatique
sont comparées a un modele analytique de transport dynamique des charges permettant une
mesure optomécanique sans contact des propriétés électroniques du nanofil. Enfin, on présente
une étude de la dépendance des effets électro-optiques en longueur d’onde et en position du laser
de pompe le long du nanofil, ainsi que les non-linéarités observées a forte densité de charge.

Abstract

The use of micro and nano mechanical oscillators enables ultra-sensitive force measurements
with high spatial resolution. They are commonly used to study surfaces using atomic force micro-
scopy, providing complementary information to optical and electron microscopy. This manuscript
describes work carried out with a Silicon Carbide semiconductor nanowire suspended as a force
probe, enabling two-dimensional force field measurements to be made with a sensitivity of a few
attoN/ VHz at room temperature. Variations in the mechanical properties of the nanowire under
the action of an external force field are detected using an optical pump-probe method allowing
near real-time measurement. The first part of this manuscript focuses on the study of force
fields appearing in the vicinity of a nanostructured metal surface, namely electrostatic forces
and the Casimir force generated by fluctuations in the electromagnetic vacuum. We present a
general method for compensating residual electric fields in two dimensions and an experimental
proof of principle. The second part focuses on the study of an electro-optical force that appears
when the nanowire is subjected to a combination of optical excitation and intense electric fields.
Absorption of the pump laser creates electron-hole pairs that generate charge waves propagating
in the wire, causing a lateral force under the action of a transverse electric field. The variations
in this force as a function of the various components of the electrostatic field are compared with
an analytical model of dynamic charge transport, enabling non-contact optomechanical measu-
rement of the nanowire’s electronic properties. Finally, we present a study of the dependence of
electro-optical effects on the wavelength and position of the pump laser along the nanowire, as
well as the non-linearities observed at high charge density.
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