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Introdution

D
epuis une dizaine d'années, la mirosopie magnétique a onnu un essor onsidérable. Cet
essor a été rendu possible grâe au développement de nombreuses tehniques qui permettent

l'observation de strutures magnétiques en surfae de l'éhantillon. On peut iter notamment
la déoration Bitter, la mirosopie à sonde de Hall, la mirosopie à fore magnétique, l'e�et
Kerr magnéto-optique, la mirosopie életronique à transmission, la mirosopie à SQUID et
la mirosopie à e�et tunnel. Contrairement aux mesures plus lassiques de transport, d'aiman-
tation ou de haleur spéi�que, toutes es tehniques donnent diretement aès à une vision
mirosopique des propriétés de la matière. Elles ne sont ependant pas entièrement équivalentes
entre elles. En partiulier, elles n'o�rent pas la même sensibilité magnétique, la même résolution
spatiale et la même résolution temporelle. Ces di�érentes tehniques ont déjà trouvé de nom-
breuses appliations notamment dans l'étude de strutures ferromagnétiques ou enore dans elle
de l'aimantation de nano-partiules magnétiques. Elles devraient également apporter une om-
préhension mirosopique des hamps magnétiques dans les supraonduteurs, essentielle pour
une ompréhension totale de ette état de la matière.

En partie grâe à la déouverte des supraonduteurs à haute température ritique, la supra-
ondutivité demeure un des sujets majeurs de la matière ondensée non seulement par son intérêt
aadémique mais aussi par son enjeu tehnologique. La pénétration du hamp magnétique dans
un supraonduteur se réalise sous forme de tubes de �ux magnétiques (appelés vortex) ontenant
haun un quantum de �ux �0(=

h
2e), le reste du supraonduteur exluant le hamp magnétique.

Le matériau supraonduteur, les défauts de strutures, la température et le hamp magnétique
appliqué sont les prinipaux fateurs qui a�etent le omportement de es vortex et qui donnent
lieu à une grande variété de phases statiques et dynamiques. Le mouvement des vortex est un
domaine de reherhe très atif du fait de la rihesse des phénomènes physiques qu'il soulève. De
plus, la dynamique de es lignes de �ux est un fateur essentiel dans la limitation du passage
d'un ourant életrique dans le supraonduteur. La ompréhension du mouvement des vortex et
des interations de piégeage devrait permettre d'améliorer les performanes des supraonduteurs
tehnologiques.

D'autre part, les réents progrès dans les tehniques de miro-fabriation ont permis de réaliser
de façon totalement ontr�lée et arti�ielle, des réseaux de entres de piégeage dans une ouhe
supraondutrie. La taille des entres d'anrage et leur séparation sont omparables aux lon-
gueurs aratéristiques de l'état supraonduteur du matériau. La onfetion de tels éhantillons
a ouvert la possibilité d'étudier les interations entre le réseau de vortex et le réseau périodique
de entres de piégeage dans la ouhe supraondutrie.

C'est dans le adre d'une étude sur la dynamique des vortex dans un réseau supraonduteur,
que nous avons eu la volonté de onstruire un mirosope à miro-SQUID réalisant une imagerie de
grande sensibilité magnétique et de bonne résolution spatiale. Le premier hapitre de ette thèse
est une introdution à la physique liée aux vortex dans les supraonduteurs. Nous présentons
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également les di�érentes tehniques d'imagerie magnétique apables d'observer diretement es
vortex, en mettant en avant leurs fores et leurs faiblesses. Finalement nous onluerons sur le
hoix que nous avons fait, du miro-SQUID omme sonde magnétique.

La mise au point du mirosope à miro-SQUID fontionnant dans un réfrigérateur à dilution
et reueillant simultanément une information magnétique et topographique, a onstitué l'essen-
tiel de e travail de thèse. La sensibilité magnétique et la résolution spatiale du mirosope sont
déterminées par le miro-SQUID, l'éhantillon et la distane entre eux. Cette distane doit être
aussi faible que possible a�n d'optimiser le ouplage entre le miro-SQUID et l'éhantillon. Par
onséquent, le ontr�le de la distane devient un aspet important du mirosope et doit être
ompatible ave un environnement ryogénique. Cette grande proximité entre le miro-SQUID et
l'éhantillon est assurée par l'utilisation d'un diapason qui agit omme un apteur de fore. Cette
sonde, ouramment utilisée dans le adre de la mirosopie optique en hamp prohe, permet éga-
lement de onnaitre la topographie de l'éhantillon. Une desription détaillée sur le miro-SQUID
et sur l'assoiation originale "miro-SQUID/diapason" est donnée dans le deuxième hapitre de
ette thèse. Dans ette même partie, nous présentons également le dispositif életronique d'as-
servissement du diapason que nous avons onçu et réalisé. Le réfrigérateur à dilution utilisé,
l'ensemble du mirosope omprenant les systèmes de déplaements piézo-életriques et l'éle-
tronique assoiée, la thermométrie et la thermalisation sont dérits dans le troisième hapitre.
Le mirosope atuel fontionne à une température de 400 mK et nous permet d'obtenir une
sensibilité magnétique de 10�3 �0=

p
Hz et une résolution spatiale inférieure à 2 �m. Les amélio-

rations sont toujours d'atualité a�n d'augmenter la sensibilité et de stabiliser le mirosope. Les
performanes et les limitations du mirosope présentées dans le quatrième hapitre devraient
être améliorées dans un futur prohe.

Cei étant aquis, nous avons e�etué des images magnétiques à très basse température sur un
�lm d'aluminium ontenant un réseau régulier de entres de piégeage (des trous) a�n d'observer
la dynamique des vortex. Dans le inquième hapitre, nous présenterons le r�le de la taille des
entres d'anrage sur le piégeage des vortex. Nous montrerons également omment les vortex se
dépiègent quand la température s'approhe de sa valeur ritique pour laquelle l'Al transite vers
l'état normal. Finalement, nous onluerons sur l'observation de phénomène de relaxation du
réseau de vortex et montrerons pour la première fois une image qui peut s'interpréter omme une
évidene de la supraondutivité de surfae.
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Chapitre 1

Introdution sur les vortex et sur

l'imagerie magnétique

D
epuis la déouverte des supraonduteurs et notamment l'avènement des supraonduteurs
à haute température ritique, es matériaux sont toujours onsidérés par la ommunauté

sienti�que omme un sujet majeur de la physique de la matière ondensée. Les rihes phénomènes
magnétiques observés dans les supraonduteurs ont onduit à de nombreuses études sur l'état
mixte des supraonduteurs de type II. En plus de l'intérêt aadémique évident que e problème
soulève, la maîtrise des propriétés du supraonduteurs dans l'état mixte est le prinipal enjeu
pour l'appliation des supraonduteurs. En e�et, la dynamique des vortex en présene d'un
ourant életrique induit une hute de tension et l'apparition d'une résistane életrique. Par
onséquent, l'intérêt d'un supraonduteur vient de la possibilité de ontr�ler le piégeage de
vortex à une position �xée à l'intérieur de l'éhantillon.

Les diverses expérienes mettant en ÷uvre des mesures d'aimantation, de transport et de
haleur spéi�que sur des éhantillons massifs ou des �lms mines ont apporté de nombreuses
informations sur les propriétés magnétiques des supraonduteurs. Cependant, il est di�ile d'in-
terpréter es données sans avoir une image mirosopique des strutures du �ux et de leur dy-
namique. C'est pourquoi depuis quelques années, di�érents types de mirosopie magnétique ont
été développées ave une très grande résolution magnétique et spatiale permettant d'observer un
vortex unique ou un ensemble de vortex.

La première partie de e hapître est une brève introdution sur les vortex et sur l'état mixte
en général dans les supraonduteurs de type II. Nous ne présentons ii que les points prinipaux,
une desription plus détaillée sur le sujet est fournie dans [1℄, [2℄, [3℄. La seonde partie est une
présentation des di�érentes sondes magnétiques utilisées jusqu'à présent pour l'étude des vortex.
Finalement, nous onluerons en expliquant pourquoi nous avons fait le hoix du miro-SQUID
omme sonde magnétique.

1.1 Strutures de �ux magnétique dans les supraonduteurs

Il a été observé expérimentalement qu'en dessous d'une température T, ertains matériaux
transitent d'un état normal vers un état appelé supraonduteur. Cette transition est une tran-
sition de phase du seond ordre sans hamp magnétique et du premier ordre sous hamp magné-
tique. Le paramètre d'ordre est la fontion d'onde des életrons supraonduteurs,  (~r). Il est nul
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pour T > T et augmente quand T diminue (T < T). La quantité j j2 est onsidérée omme la
densité d'életrons supraonduteurs au point ~r.

Deux longueurs aratéristiques déterminent la plupart des propriétés des supraonduteurs.
La première est la longueur de ohérene � et représente la distane sur laquelle le paramètre
d'ordre dérivant l'état supraonduteur, varie (omme par exemple à la jontion ave une région
non supraondutrie). Tous les supraonduteurs peuvent expulser le �ux magnétique à su�sam-
ment bas hamp sauf dans une très �ne région prohe de la surfae où des ourants d'érantage
irulent. La longueur de pénétration � est une mesure de l'épaisseur de ette ouhe en surfae
dans laquelle le hamp magnétique pénètre.

Selon la théorie développée par Ginzburg et Landau, la dépendane en température T de es
longueurs aratéristiques est donnée par les expressions suivantes [2℄:

� dans le as d'un supraonduteur dans la limite propre:

�(T ) = 1p
2
�L(0)

q
1

1�T=T

�(T ) = 0:74�0
q

1
1�T=T

(1.1)

� dans le as d'un supraonduteur dans la limite sale:

�(T ) = 0:615�L(0)
q

�0
l

q
1

1�T=T

�(T ) = 0:85
p
�0l
q

1
1�T=T

(1.2)

où �L(0) est la longueur de pénétration de London à température nulle, �0 la longueur de ohérene
du supraonduteur pur et l le libre parours moyen. �L(0) est donnée par �L(0) = m

2e2�0ns(0)
(m,

e sont la harge de l'életron, �0 la perméabilité du vide et ns(0) le densité des paires de Cooper
à température nulle) et �0 par �0 = �hvF

�� (�h est la onstante de Plank divisée par 2�, vF la vitesse
de Fermi et � le gap d'énergie supraonduteur). Un supraonduteur est onsidéré omme sale
si l << �0. D'après es expressions, les deux longueurs aratéristiques (� et �) divergent quand
la température s'approhe de T.

La �gure 1.1 shématise les variations de la densité d'életrons supraonduteurs ns et du
hamp magnétique prohe d'une interfae N-S et montre omment les deux quantités déroissent
exponentiellement dans ette région sur les éhelles de longueur onsidérées. La rédution de ns
sur une longueur � représente un gain d'énergie pour l'éhantillon. Inversement, la pénétration du
hamp magnétique sur une longueur � en surfae du supraonduteur représente une rédution
d'énergie. L'énergie d'interfae � par unité de surfae s'érit alors:

� � 1

2
�0H

2
 (� � �) (1.3)

où H est le hamp ritique thermodynamique. Les supraonduteurs sont divisés en type I et
type II selon que leur énergie de surfae est positive (� > �

p
2, d'après la théorie exate) ou

négative (� < �
p
2) respetivement. Si on utilise le paramètre de Ginzburg-Landau, � = �=�,

alors les supraonduteurs de type I orrespondent au as où � < 1p
2
et eux de type II le as

éhéant.

Dans les supraonduteurs de type I, l'énergie d'interfae est positive, par onséquent l'état de
moindre énergie orrespond normalement à l'état d'expulsion totale du hamp magnétique jus-
qu'à un hamp ritique H1: 'est l'état Meissner. Comme l'expulsion totale du �ux néessite une
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Fig. 1.1 � Shéma des pro�ls du hamp magnétique B et de la densité des életrons supraondu-
teurs ns à l'interfae entre une région supraondutrie et une région normale [4℄.

grande énergie, la supraondutivité disparaît pour des hamps magnétiques relativement faibles
et es matériaux ne représentent pas un grand intérêt tehnologique. La dépendane de l'aiman-

Fig. 1.2 � Courbe d'aimantation réversible d'un long ylindre supraonduteur de type I (trait
pointillé) ou de type II (trait plein). Si les deux matériaux ont le même hamp thermodynamique
H, l'aire OAB et OA'B' sont égales [1℄.

tation de l'éhantillon en fontion du hamp magnétique appliqué est présentée sur la �gure 1.2
dans le as des supraonduteurs de type II. Le diamagnétisme parfait (e�et Meissner) ne persiste
que jusqu'au hamp magnétique H1, l'aimantation est alors proportionnelle au hamp appliqué.
Au-delà de H1, le hamp magnétique pénètrent partiellement dans la ouhe supraondutrie
et l'aimantation déroît lentement jusqu'au hamp de nuléation H2 où la supraondutivité
disparaît.
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1.1.1 Supraonduteurs de type II

Fig. 1.3 � Diagramme de phase H-T d'un supraonduteur de type II [4℄.

Dans les supraonduteurs de type II, l'énergie d'interfae est négative et au-delà d'un faible
premier hamp ritique H1, le système tente de réer le maximum d'interfaes possible. Comme
dans un supraonduteur, le �ux est quanti�é en unité de �0 (�0 = (h=2e) = 2:10�15 Wb où h
est la onstante de Plank et e la harge de l'életron), le �ux pénètre alors dans l'éhantillon
sous forme de vortex ontenant haun un seul quantum de �ux, maximisant ainsi la surfae. Le
diagramme de phase H�T d'un supraonduteur de type II typique est présenté sur la �gure 1.3.
La supraondutivité est détruite quand le hamp appliqué est égal à H2 qui peut orrespondre
à un fort hamp magnétique à basse température.

Un vortex se ompose d'un ÷ur normal de rayon environ �(T ) entouré de ourants d'éran-
tage qui irulent sur une longueur �(T ) (f. �gure 1.4). Dans le as des supraonduteurs à
haute température ritique �(0) est typiquement de quelques nanomètres [2℄ et �(0) de quelques
entaines de nanomètres [5℄. Si l'on onsidère deux vortex situés à une distane r l'un de l'autre,
l'énergie d'interation entre eux est donnée par [2℄:

F =
�2
0

8�2�2
K0

�
r

�

�
(1.4)

où K0 est la fontion de Hankel. En utilisant les omportements asymptotiques de ette fontion,
on peut déomposer ette énergie d'interation en deux régions:

F / 1
�2 ln

�
�
r

�
r
� << 1

F / 1p
r�3

exp
�� r

�

�
r
� >> 1

(1.5)

L'interation est don répulsive ave une dépendane spatiale logarithmique à ourte portée et
devient exponentiellement petite aux grandes distanes. Cette interation fore les vortex à s'or-
ganiser en un réseau régulier triangulaire omme prédit par Abrikosov [6℄.

En pratique, ependant, tous les matériaux ontiennent des défauts mirosopiques et des
inhomogénéités. Les défauts de taille � ou plus grands sont des sites d'anrage préférentiels pour
les vortex ar auune énergie supplémentaire n'est néessaire pour asser les paires d'életrons
situées dans le ÷ur du vortex. Selon le hamp magnétique appliqué, la température et la densité
des défauts, le système minimise son énergie en piégeant les vortex sur es défauts aléatoirement
répartis dans l'éhantillon: la distribution des vortex dans l'éhantillon est alors désordonnée.
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Fig. 1.4 � (a) Struture d'un vortex dans un supraonduteur de type II: représentation du hamp
magnétique et des ourants irulants autour du vortex. Pro�l: (b) du hamp magnétique loal h
et () de la densité d'életrons supraonduteurs ns [1℄.

On peut également remarquer qu'à fort hamp magnétique, la densité de vortex interstitiels
est élevée et l'interation vortex-vortex répulsive à ourte portée joue un r�le important dans
l'organisation des vortex. En revanhe à faible hamp magnétique, ette densité diminue, l'in-
teration entre vortex diminue alors exponentiellement et les fores de piégeage dans la ouhe
supraondutrie deviennent non négligeables.

En plus de es e�ets de piégeage dans le volume, la distribution des vortex peut être fortement
in�uenée par le piégeage à la surfae de l'éhantillon. Si l'on onsidère l'introdution d'un vortex à
l'intérieur d'un supraonduteur, deux types d'énergie entrent en jeu. Le premier est l'interation
répulsive entre le vortex et les ourants d'érantage en surfae, et le seond est l'attration d'un
vortex par son image à l'intérieur du supraonduteur. Finalement une barrière de potentiel se
forme à la surfae même pour des hamps supérieurs à H1. Le �ux ne pénètre, en fait, qu'ave
un ertain retard, à un hamp plus élevé quand la barrière disparaît.

1.1.2 Vortex dans les supraonduteurs mines de type I

Comme nous l'avons déjà mentionné, l'état d'équilibre dans les supraonduteurs de type I
orrespond à l'expulsion totale du hamp magnétique à l'intérieur du matériau. Tinkham [7℄ a
montré, ependant, que pour un hamp magnétique perpendiulaire à la surfae de l'éhantillon,
des �lms supraonduteurs de type I dont l'épaisseur est inférieure à la longueur de ohérene,
présentent un réseau de vortex, similaire à l'état mixte des supraonduteurs de type II. En e�et,
une diminution de l'épaisseur du �lm permet de réduire la quantité d'interfae (don l'énergie
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d'interfae) et dans le as de �lm très mine, il devient alors énergétiquement favorable pour les
supraonduteurs de type I, de transiter dans l'état mixte.

La distane aratéristique �eff d'érantage du hamp magnétique dans es ouhes n'est plus
seulement fontion de la longueur de pénétration de London et de la température mais dépend
également de l'épaisseur d du �lm [8℄:

�eff � �2(T )

d
(1.6)

Le paramètre de Ginzburg-Landau qui s'exprime omme � = �eff=�, est alors fontion de l'épais-
seur de la ouhe. Cette dépendane a été observée expérimentalement sur des �lms de Pb [9℄, de
Sn [10℄, de In [11℄ et d'Al [12℄. Il existe une épaisseur ritique d au-dessous de laquelle � devient
supérieur à 1=

p
2: le matériau se omporte alors omme un supraonduteur de type II. Dans le

as de l'Al, ette épaisseur ritique a été mesurée de quelques miromètres [11℄, [12℄. Dans le as
d'un �lm d'Al d'épaisseur 38 nm, �(0) = 27 nm et �(0) = 172 nm [13℄, d'où � = 6 (> 1=

p
2).

Pour une ouhe de Nb d'épaisseur 30 nm, �(0) = 14 nm et �(0) = 173 nm [13℄, d'où � = 12.

1.1.3 Dynamique des vortex

Les propriétés dynamiques des vortex font l'objet de nombreuses études ar le mouvement des
lignes de �ux rée une dissipation d'énergie dans l'éhantillon qui induit une valeur non nulle de
la résistane életrique. Considérons un �lm supraonduteur plongé dans un hamp magnétique
(H > H1) et dans lequel irule un ourant életrique ~Jext. Les vortex présents dans un volume
unitaire du supraonduteur subissent alors la fore de Lorentz ~F :

~F = �0 ~Jext � ~H (1.7)

Dans la limite où ette fore est beauoup plus petite que les fores de piégeage, alors les vortex
sont immobiles dans l'éhantillon. En e�et, lorsqu'on introduit des inhomogénéités dans le supra-
onduteur sur une éhelle du même ordre ou plus grande que �, es irrégularités génèrent des
barrières de potentiel qui empêhent le déplaement des vortex et ontribuent olletivement à
l'anrage du réseau de vortex. A titre d'exemple, on onsidère un petit trou de diamètre d dans
un �lm supraonduteur. L'énergie de ondensation par unité de longueur perdue au ÷ur du
vortex est du même ordre de grandeur que l'énergie totale �vrx = �0H

2
 �

2. Le �lm abaisse son
énergie de �vrx en positionnant le vortex dans le trou. Ainsi le trou agit omme un entre attratif
pour les vortex ave une fore estimée:

fanrage = �0H
2
 � (1.8)

Si B = �0H est l'indution magnétique, ette équation devient:

fanrage =
B2
 �

�0
(1.9)

Dans le as de nos ouhes d'Al où � = 100 nm et B = 100 G, on obtient des fores d'anrage
par unité de longueur de 8:10�6 N:m�1. L'épaisseur typique de es �lms étant 0:1� 0:2 �m, la
fore d'anrage moyenne des vortex dans le supraonduteur est 1 pN . Dans le as du Nb, Allen
et al. [14℄ ont trouvé le même ordre de grandeur. Pour déplaer le vortex de e site d'une longueur
supérieure à �, il faut appliquer une fore supérieure à ette fore d'anrage.

Par onséquent, au-dessus d'une densité de ourant ritique ( ~J), les fores de piégeage ne sont
plus su�santes, les vortex ommenent à iruler librement ave une vitesse moyenne ~vR: 'est
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le régime de �ux �ow. Ce déplaement des vortex induit un hamp életrique ~E. En e�et, dans
le système de oordonnées qui se déplae ave le réseau de vortex, il exite un hamp magnétique
moyen ~H. Selon les lois de l'életrodynamique, un hamp életrique apparaît alors lors de la
transformation dans le système de oordonnées lié au laboratoire:

~E = ��0~vR � ~H (1.10)

qui est à l'origine de la dissipation d'énergie et qui se traduit par l'apparition d'une résistane �
non nulle dite de �ux �ow aux bornes de l'éhantillon:

� =
j ~Ej
j ~Jextj

(1.11)

Un modèle simple expliquant l'origine mirosopique de ette dissipation, suppose que le ÷ur
du vortex de taille � est entièrement dans l'état normal et que la dissipation est le résultat des
méanismes résistifs ordinaires dans e ÷ur. L'approximation d'un ÷ur normal est une vue très
simpli�ée du vortex; d'autres modèles ont été développés sur le sujet, basés sur des �utuations
temporelles du hamp magnétique. Il n'est pas enore très lair de déterminer si es di�érents
méanismes s'ajoutent ou s'ils sont des alternatives pour dérire un même phénomène.

Cependant même pour J < J, il est possible d'observer le dépiégeage des vortex à ause de
l'ativation thermique. Ce phénomène est appelé "�ux reep": le vortex ou un amas de vortex
saute par ativation thermique d'un entre de piégeage à un autre entre de piégeage voisin.
L'ativation thermique est typiquement plus grande que kBT dans le as des supraonduteurs
onventionnels et la probabilité des sauts de vortex est relativement faible au ours du temps
(exepté peut-être prohe de T): par onséquent e phénomène ne perturbe pas l'imagerie ma-
gnétique de façon notable.

1.1.4 Interation entre un vortex et un trou

Fig. 1.5 � Représentation shématique d'une avité de rayon R et de longueur in�nie et d'un
vortex distant de �0 de ette avité.

Nous présentons ii un bref résumé de la théorie développée par Mkrthyan et al. [15℄ sur
l'interation entre une avité et un vortex dans un supraonduteur de type II. Considérons une
avité ylindrique in�niment longue de rayon R dans un supraonduteur de type II in�ni et
homogène, et un vortex dont l'axe est parallèle à elui de la avité et situé à une distane �0
de son entre (f. �gure 1.5). Soit H0 le hamp magnétique à l'intérieur de la avité orienté
parallèlement à l'axe de elle-i. On onsidère le as où la onstante de Ginzburg-Landau � >> 1
et que le rayon R de la avité satisfait l'inégalité � << R << �. Finalement le hamp magnétique
à l'intérieur de la avité est donné par:

H0 =
�0

2��2
K0

�
�0
�

�
+

�0

2��2
nK0

�
R

�

�
(1.12)
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où K0 est la fontion de Hankel à l'ordre 0 et n est le nombre de quanta de �ux. Le premier terme
de l'expression deH0 représente le hamp magnétique produit dans la avité par le vortex à proxi-
mité. Le seond terme est le hamp magnétique déterminé par les n quanta de �ux magnétique
apturés par la avité. Ce dernier terme est quanti�é et est égal au hamp résiduel dans la avité
si le vortex est déplaé à l'in�ni. L'expression 1.12 montre également omment le hamp augmente
lorsque n augmente. Comme le vortex s'approhe de la avité, le hamp H0 augmente ontinue-
ment. Au moment où �0 est égal à R, le vortex s'annule et H0 = (�0=2��

2)(n+ 1)K0(R=�): la
avité a apturé un quantum de �ux magnétique supplémentaire.

L'énergie libre du système (avité + vortex) a deux omportements limites:

� soit �0 << �:

F = F0 +
4��0H

2
�

2

�2

 
1

2
ln

 
1� R2

�20

!
+ nK0

�
�0
�

�!
(1.13)

où F0 représente l'énergie libre du système qui est la somme de l'énergie des vortex et
de elle de la avité ave n quanta de �ux magnétique. Le seond terme donne l'énergie
d'interation entre un vortex et la avité. Le terme logarithmique devient beauoup plus
petit que le terme nK0(�0=�) dès que n > 0.

� soit �0 >> �:
F = F0 +

4��0H
2
�

2

�2
nK0

��0
�

�
n 6= 0 (1.14)

En onsidérant B = �0H = 100 G, � = 100 nm et � = 2, qui orrespondent aux valeurs
typiques d'une ouhe d'Al d'épaisseur de 200 nm, le préfateur (4�H2

�
2=�) est égal à 104 K.

Fig. 1.6 � Energie libre d'un vortex situé à proximité d'une avité ontenant n quantum de �ux
magnétique [15℄.

L'énergie libre d'un vortex en fontion de la distane �0 est présentée de façon shématique
sur la �gure 1.6. La ourbe F (�0) est monotone seulement si n = 0 (lorsqu'il n'y a pas de vortex
dans la avité), 'est-à-dire la apture d'un vortex par une avité est toujours énergétiquement
favorable. Si n � 1, alors un hangement qualitatif apparaît dans l'allure de F (�0): à présent, une
barrière de potentiel sépare le vortex et la avité. La position du maximum déoule de l'équation
�F
��0

= 0 dans le as où �0 << �:

�0n = R

r
1 + n

n
(1.15)

Remarquons que le maximum s'approhe de la avité lorsque n augmente. En général les équations
utilisées dans e hapitre sont orretes si le vortex se trouve à une distane du trou supérieure
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à � ('est-à-dire �0 � R > �). Cependant pour estimer l'ordre de grandeur du nombre ns quand
le maximum disparaît, on peut poser �0n = R+ �. Nous obtenons:

ns � R

2�
(1.16)

C'est le nombre maximal de vortex que peut apturer la avité.

La onnaissane de l'énergie libre donne la possibilité de trouver l'énergie de piégeage. Fina-
lement, il est faile de montrer que la fore de piégeage d'un vortex par la avité est maximale
lorsque elle-i est vide de �ux magnétique et elle est nulle lorsque la avité a apturé ns vortex.

1.1.5 Enjeu du piégeage des vortex et études expérimentales

L'appliation des supraonduteurs pour le transport de ourant est seulement possible si le
ourant dans le supraonduteur ne provoque pas un dépiégeage des vortex. Lors des proessus de
dépiégeage et repiégeage, l'énergie de piégeage se libère et est transformée en haleur, e qui peut
onduire à une amore de transition vers l'état normal du onduteur. Un entre de piégeage est
e�ae si la fontion d'onde du supraonduteur peut le sonder. La longueur de ohérene de la
fontion d'onde, �, est la taille minimale d'un entre de piégeage. Pour que le réseau de vortex soit
e�aement anré, un désordre à grande éhelle est néessaire ; ainsi, le piégeage sera opérationnel
pour n'importe quelle valeur de hamp appliqué. Les interations des vortex entre eux et ave les
entres de piégeage donnent lieu à une grande variété de phases statiques et dynamiques.

Les défauts sont implantés dans le supraonduteur naturellement ou arti�iellement. L'utili-
sation de entres de piégeage arti�iels permet une étude détaillée de es phases. Dans e as, les
entres d'anrage sont tehniquement réalisés soit par des joints de grains (reux) ou des plans de
male dans le as des supraonduteurs à haute T, soit par des inlusions d'alliages non supra-
onduteurs dans le as des supraonduteurs à basse T. Le supraonduteur se trouve souvent
dans des matries de métal normal a�n d'évauer la haleur générée lors des hangements dans le
réseau de vortex. Jusqu'à e jour, la dynamique de vortex a été étudiée par des mesures maro-
sopiques (ourant ritique, aimantation, atténuation ultrasonore ...). Cette approhe permet de
aratériser les di�érents régimes de déplaement du réseau de vortex : ��ux reep� (déplaement
par saut thermiquement ativé en présene d'une faible fore) ou ��ux �ow�, dépiégeage du réseau
entier par une fore.

La présene de défauts olonnaires dans un supraonduteur peut augmenter le ourant ritique
jusqu'à la limite intrinsèque qui est le ourant de "dépairage". L'expliation de et e�et est simple:
une partie positive de l'énergie du vortex orrespond à la suppression du paramètre d'ordre dans
le ÷ur du vortex. Cette énergie est absente si le vortex est piegé par un trou puisqu'il n'a pas pas
de ÷ur. De plus l'énergie inétique du ourant de vortex est aussi diminuée lorsque le vortex est
dans un trou ar les ourants au voisinage du ÷ur n'existent pas. Par onséquent l'énergie d'un
vortex est minimale dans le trou et un très fort ourant est néessaire pour déplaer les vortex.

Pour omprendre le r�le des défauts dans le omportement des supraonduteurs sous hamp
magnétique et en présene d'un ourant életrique, on rée des défauts olonnaires par bom-
bardement ionique ou on les aligne par roissane du omposé sous un hamp magnétique. En
partiulier, l'utilisation de réseau régulier de entres de piégeage tels que les modulations d'épais-
seur [16℄, les trous (ou "antidot") [17℄ [18℄ [19℄ ou les plots (ou "dot") magnétiques [20℄ [21℄
révèle des e�ets de ommensurabilité qui fournissent des indies supplémentaires sur les proprié-
tés élastiques et les propriétés de piégeage des vortex. Les réents progrès dans les tehnologies de
mirofabriation ont permis de fabriquer des �lms supraonduteurs ave des réseaux de entres
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de piégeage où la taille de haque entre de piégeage et leur séparation sont omparables à la
longueur de ohérene �(T ) et la longueur de pénétration �(T ) des supraonduteurs. Cette teh-
nique a l'avantage de bien maîtriser la taille, la densité et la position du entre de piégeage et a
rendu possible une étude détaillée de l'anrage des vortex par des réseaux périodiques de défaut.

Nous allons à présent résumer brièvement les prinipaux résultats expérimentaux déjà obtenus
sur la dynamique des vortex dans des réseaux de défauts olonnaires.

Fig. 1.7 � Résistivité alternative réduite en fontion du hamp magnétique tansverse pour un �lm
perforé.�n = 66 �
.m est la résistivité dans l'état normal et BM = 2:76 G est le hamp de
mathing [17℄.

L'utilisation de entres de piégeage réguliers s'est rapidement répandu après les travaux de
Ra�y et al. [22℄ et de Daldini et al. [16℄. La première expériene montrant la dynamique des
vortex dans des réseaux de trous a été menée par A.T. Fiory [17℄. L'éhantillon utilisé est une
ouhe mine d'épaisseur 0:1 �m d'Al dopé à l'oxygène ave un réseau triangulaire de trous
irulaires. La distane entre les trous est ah = 3 �m et le rayon des trous est R = 0:5 �m.
Les propriétés de transport ont été étudiées sous hamp magnétique (� 10 G) perpendiulaire
à la ouhe. La résistane de l'éhantillon est présentée sur la �gure 1.7. Les di�érentes ourbes
orrespondent à des températures di�érentes (le pas est 0.58 mK). Le hamp est normalisé par
rapport au hamp de "mathing" HM = 2:76 G pour lequel la densité de vortex est égale à la
densité des trous dans la ouhe. La distane entre les vortex est donnée par av =

q
2�0p
3H

où �0 est
le quantum de �ux magnétique et H est le hamp appliqué. Lorsque H = HM , alors av = ah: les
vortex sont piégés dans les trous sans réorganisation du réseau triangulaire des vortex. Le hamp
H = HM orrespond à un minimum de résistane életrique ar tous les vortex sont piégés dans
les trous. Admettons maintenant que le piégeage par les trous soit assez faible pour que le réseau
de vortex reste triangulaire et ne dépende pas du réseau de trous. Dans e as le deuxième pi de
piégeage apparaît pour un hamp orrespondant à une distane entre vortex égale à la moitié de
la distane entre les trous. C'est e qui est observé sur la �gure 1.7. Remarquons que la ondition
av = ah=2 est équivalente à la ondition H = 4HM . En général, dans ette limite de piégeage
faible, une augmentation du ourant ritique apparaît haque fois que av = ah=k ou H = k2HM

(k est un nombre entier). Un tel omportement est observé à haute température quand les vortex
sont grands par rapport à la taille des trous ar le système est dominé par l'interation entre
vortex et non par le piégeage par les trous.

Un omportement très di�érent est trouvé dans le même système à plus basse température
lorsque le piégeage par les trous est beauoup plus fort que l'interation entre vortex. Dans e
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Fig. 1.8 � Courant ritique du "�ux �ow" en fontion du hamp magnétique réduit pour di�érentes
valeurs de température de l'éhantillon. Le �lm est large de 0:1 m et épais de 0:1 �m. La durée
d'un pulse de ourant est de 100 �s [17℄.

as, des résonanes de piégeage apparaissent haque fois qu'un nombre entier de vortex est piégé
dans les trous, 'est-à-dire lorsque: H = kHM . Les mesures expérimentales de ourant ritique en
fontion du hamp magnétique qui on�rment ette onlusion sont présentées sur la �gure 1.8.
Lorsque H > HM , le nombre de vortex devient supérieur au nombre de trous et une partie des
vortex doit se plaer entre les trous. De tel vortex sont faiblement piégés et sont à l'origine des
e�ets de dissipation dans le supraonduteur. Finalement omme les vortex dans les trous sont
beauoup plus fortement piégés que les autres, le ourant ritique est limité par le faible piégeage
des vortex interstitiels.

Une très belle expériene [23℄ a permis l'observation direte par mirosopie de Lorentz, de
la pénétration des vortex dans un �lm de Nb d'épaisseur 0:1 �m ave un réseau arré de trous,
refroidi sous hamp à une température de 4:5 K. Tandis que le hamp magnétique augmente, on
voit les vortex s'arranger régulièrement à travers le réseau de trous.

Le groupe de Moshhalkov [24℄ a observé par des mesures d'aimantation, un omportement
similaire sur un système multiouhe Pb/Ge ave un réseau arré de trous de rayon 0:1 �m ou
0:2 �m. Les résultats sont présentés sur la �gure 1.9: la ourbe orrespondant à l'éhantillon
perforé montre un ensemble périodique de pis lorsque H = kHM , HM étant le hamp orrespon-
dant à un vortex par ellule unitaire. Dans leurs mesures, des résonanes de piégeage apparaissent
aussi pour des valeurs rationnelles de H=HM qui révèlent la présene de superréseau de vortex.
Ces superréseaux ont été visualisés par mirosopie à sonde Hall sur des �lms de Pb d'épaisseur
80 nm ave un réseau arré de trous irulaires [25℄.

Un autre point important sur le piégeage par les réseaux de trous est le r�le de la taille des
trous [26℄. En e�et, di�érents régimes peuvent être distingués selon le rayon des trous ar le
nombre de saturation ns qui orrespond au nombre maximal de vortex qu'un trou peut apturé,
est fontion de e rayon (ns � R=(2�(T ) [15℄). Dans le as des trous de faible taille pour lesquels
ns = 1, l'existene de deux types de vortex (les vortex faiblement piégés par les interties et les
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Fig. 1.9 � Boule d'aimantation pour un �lm multiouhe de Pb/Ge mesurée à une température
de 6:85 K, ave trous (arré) ou sans trou (losange). Le hamp de mathing est indiqué par des
�èhes [24℄.

vortex fortement piégés par les trous) doit être pris en ompte [18℄. Le mouvement des vortex
interstitiels donnent alors lieu à des phénomènes de dissipation [17℄. Dans le as de trous plus
grand, le nombre de saturation devient su�samment grand (ns >> 1) pour stabiliser le réseau
de vortex multiquanta. Dans e as, les trous ont apturé plusieurs quantum de �ux d'où le nom
de vortex multiquanta. Ces vortex ont été observés d'une part par déoration Bitter [27℄ sur des
�lms de Nb d'épaisseur 0:17 �m ave un réseau triangulaire de trous irulaires et d'autres part
par mirosopie à sonde Hall [28℄.

Nous ne prétendons pas avoir présenté ii l'ensemble des expérienes faites sur les réseaux de
trous, nous avons seulement herhé à montrer la grande rihesse de la dynamique des vortex et
l'intérêt d'une observation mirosopique pour aquérir une meilleure ompréhension du système.

1.2 Sondes loales magnétiques

Nous allons introduire à présent les di�érentes tehniques utilisées atuellement pour l'observa-
tion direte des vortex dans les supraonduteurs. Une très bonne revue sur e sujet a été rédigée
par S.J. Bending [4℄. Nous nous limiterons aux tehniques qui permettent d'observer un vortex
unique et qui sont sensibles diretement à leur hamp magnétique. Par onséquent, la di�ration
aux neutrons et la mirosopie tunnel se seront pas présentées dans e paragraphe.

La �gure 1.10 shématise un résumé de l'état de l'art de la sensibilité magnétique et de la
résolution spatiale pour les six tehniques onsidérées ii, 'est-à-dire la mirosopie életronique,
la mirosopie à fore magnétique (MFM: Magnetique Fore Mirosopy), la déoration Bitter,
la mirosopie à sonde de Hall (SHPM: Sanning Hall Probe Mirosopy), l'imagerie magnéto-
optique (MO: magneto-optial) et la mirosopie à SQUID. Dans la �gure 1.10, on onsidère une
mesure e�etuée ave une bande passante de 1 Hz (sauf dans le as statique de la déoration
Bitter). D'après e graphique, il apparaît tout de suite qu'il existe une relation entre la sensibilité
magnétique et la résolution spatiale. La tehnique o�rant les meilleures performanes pour la
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Fig. 1.10 � Shéma omparant la sensibilité magnétique et la résolution spatiale de la mirosopie
életronique, la déoration Bitter, MFM, SHPM, l'imagerie MO et la mirosopie à SQUID.

résolution spatiale est la mirosopie életronique de Lorentz et pour la sensibilité magnétique le
SQUID, les autres tehniques sont un ompromis entre es deux extrêmes. Les lignes diagonales de
la �gure représentent la sensibilité de �ux équivalent Bmin�l2min exprimée en fration de quantum
de �ux (�0 = h=2e): la plupart des tehniques sont ompris dans l'intervale (10�4 � 10�6)�0.
Seules l'imagerie à sonde de Hall et elle à SQUID atteignent une sensibilité de 10�6�0.

Dans la suite de e paragraphe, nous allons présenter brièvement haque tehnique en mettant
en avant leurs fores et leurs faiblesses.

1.2.1 Imagerie de vortex par mirosopie életronique

La possibilité d'imager des vortex magnétiques par mirosopie életronique à transmission
(TEM) repose sur le déalage de phase de la fontion d'onde des életrons inidents induit par le
quantum de �ux magnétique.

En e�et, un faiseau d'életrons ohérents traversant un vortex est légèrement dévié de sa
trajetoire et subit un déalage de phase dû à l'e�et Aharonov-Bohm [3℄. Si l'on onsidére un
vortex de rayon magnétique 2� et un faiseau inident d'életrons ohérents, les életrons passant
à droite du vortex à une distane r de son entre (r < �) subissent un déalage de phase de ��,
eux passant à gauhe à la même distane subissent un déalage de ���: �nalement, le déalage
de phase entre es deux trajetoires d'életrons est égale à 2��. Dans le alul du déalage de
phase [29℄, rentrent en ompte la forme du vortex, l'inlinaison de l'éhantillon par rapport à la
diretion du faiseau inident (généralement 45Æ) et l'épaisseur de l'éhantillon.

On peut distinguer deux types de mirosopie életronique étroitement liés et basés sur e
même prinipe: la mirosopie de Lorentz et l'holographie életronique.
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1.2.1.1 Mirosopie de Lorentz

Fig. 1.11 � Shéma d'un mirosope életronique destiné à l'observation des vortex dans les
supraonduteurs [4℄. Le dispositif a une hauteur typique de 5 m.

En mirosopie életronique, 'est la méthode la plus direte pour observer les vortex ar elle
ne néessite auun traitement d'image supplémentaire. La représentation lassique de la fore de
Lorentz ( ~FL = e~v� ~B) déviant les életrons qui traversent le vortex, permet de dérire simplement
ette tehnique. En pratique, ependant, la ompréhension quantitative de la mirosopie de
Lorentz néessite une desription quantique. Dans l'image défoalisée, le vortex apparaît omme
une tâhe ovale blanhe et noire.

Fig. 1.12 � Image réalisée par mirosopie de Lorentz d'un �lm de Nb ontenant un réseau arré
de défaut olonnaires à une température de 4:6 K et sous un hamp magnétique de 60 G. La
ellule unitaire du réseau de défauts est montrée dans le oin en haut à droite. Le pas du réseau
est 0:83 �m [30℄.
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La �gure 1.11 montre un shéma simpli�é du dispositif mis en plae par Tonomura et al. [30℄
utilisant un faiseau d'életrons de 300 keV (aélération néessaire pour permettre aux életrons
de traverser l'éhantillon sans perdre leur ohérene). Grâe à un proédé himique, l'éhantillon
doit être amini jusqu'à une épaisseur typique de 0:1 �m pour permettre aux életrons de traverser
la ouhe. Il est de plus refroidi à 4 K par un bain d'He4. La �gure 1.12 montre une image obtenue
par mirosopie Lorentz sur un �lm de Nb ontenant un réseau arré de défauts olonnaires [30℄.
Ces défauts olonnaires sont des trous aveugles de diamètre 30 nm et de profondeur quelques
nanomètres dans la ouhe de Nb d'épaisseur 100 nm. Pour des valeurs aratéristiques de hamp
magnétique, les e�ets de ommensurabilités entre la distribution de vortex et le réseau de défauts
sous-jaents sont observés.

La fore de la mirosopie de Lorentz vient du fait de son exellente résolution spatiale (�
10 nm) et de sa très grande fréquene d'éhantillonnage (30 images par seonde) qui permet
de suivre en diret par le biais d'une améra, la dynamique de vortex. De plus auun traitement
d'image n'est néessaire pour l'analyse des résultats. Par ontre, ette tehnique ne fournit qu'une
sensibilité magnétique assez pauvre (10 G=

p
Hz) et ne donne pas d'information quantitative

sur la struture interne et les dimensions d'un vortex. Un autre point déliat est la préparation
extêmement déliate des éhantillons en ouhe très mine: l'introdution d'artefats et l'in�uene
des dimensions de l'éhantillon doivent être onsidérées très attentivement.

1.2.1.2 Holographie életronique

Fig. 1.13 � Shéma d'un dispositif expérimental utilisé pour l'holographie életronique [4℄.

L'holographie életronique est une tehnique omplémentaire à la mirosopie de Lorentz, elle
permet une mesure plus quantitative des objets magnétiques observés. La �gure 1.13 présente une
vue shématique du dispositif expérimental. Cette géométrie déentrée par rapport au faiseau
d'életrons inidents permet de réer une image onjuguée (néessaire au prinipe de l'hologra-
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phie) qui est séparée de l'image reonstruite: l'éhantillon "oupe" la moitié du faiseau tandis
que l'autre moitié reste imperturbée et devient l'onde de référene. Les deux faiseaux interfèrent
alors par l'utilisation d'un biprisme à életron et les fringes d'interférene sont enregistrées sur un
�lm in situ. Pour visualiser les objets magnétiques, les hologrammes ainsi obtenus sont illuminés
par une onde (laser généralement) identique à l'onde de référene utilisée. A�n d'améliorer la
résolution spatiale pour l'observation des vortex, un jeu ompliqué d'optique életronique permet
d'ampli�er la di�érene de phase jusqu'à une trentaine de fois.

La �gure 1.14 montre des images obtenues sur ouhe mine de Nb refroidie sous hamp
magnétique pour di�érentes températures (4:5 K, 7 K et 8 K). A partir de es images, Bonevih
et al [31℄ ont déterminé la taille des vortex et ont visualisé la roissane de ette taille ave la
température omme prédit théoriquement.

Fig. 1.14 � Images d'interférenes d'un vortex dans une ouhe de Nb à des températures di�é-
rentes pour un hamp magnétique de 100 G. Le erle noir symbolise les limites du vortex. De
gauhe à droite: T = 4:5 K, T = 7 K, T = 8 K [4℄.

L'holographie életronique présente non seulement les mêmes avantages de résolution spa-
tiale et de vitesse d'éhantillonnage que la mirosopie de Lorentz mais en plus elle apporte une
information quantitative sur les objets magnétiques observés. Cependant elle néessite un trai-
tement d'image onsidérable pour reonstruire l'image réelle e qui diminue inévitablement la
vitesse d'aquisition de l'imagerie. De plus, omme la mirosopie de Lorentz, elle sou�re de la
préparation très déliate des éhantillons.

1.2.2 Mirosopie à fore magnétique

Le prinipe de la mirosopie à fore magnétique (MFM) est basé sur elui de la mirosopie
à fore atomique (AFM). Cette dernière tehnique, developpée par Binnig et al [32℄ repose sur
l'utilisation d'un antilever miro-usiné dont la onstante de raideur est plus petite que elle
intervenant dans l'interation d'un atome lié à la surfae. Les auteurs ont montré que l'imagerie
méanique d'une surfae solide était possible sans perturber la struture atomique en surfae de
l'éhantillon. La dé�etion du antilever est utilisée pour déteter les fores entre l'éhantillon et
la sonde (en partiulier les fores életrostatiques (AFM) ou magnétiques (MFM)). Dans le as
du MFM, la pointe située au bout du antilever est magnétique pour permettre une interation
magnétique ave l'éhantillon. De façon pratique, il existe deux façons de réaliser une pointe
magnétique: soit par gravure életro-himique d'un �l ferromagnétique, soit par dép�t d'un �lm
mine magnétique sur la pointe d'un antilever AFM. Plusieurs méthodes de détetion permettent
de mesurer la dé�etion du antilever (mesure STM, mesure apaitive, mesure piézorésistive et
mesure optique). Le MFM peut opérer soit en mode statique, soit en mode dynamique. Dans le
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premier as, la pointe à l'extrémité du antilever et l'éhantillon sont en ontat et une boule
életronique de rétro-ation ontr�le la distane pointe-éhantillon de façon à e que la dé�etion
de la poutre (don la fore) reste onstante: ette méthode permet d'aéder à la topographie de
l'éhantillon. Le deuxième mode onsiste à exiter le antilever à sa fréquene de résonane dont
l'amplitude est fontion du gradient de fore que la pointe subit. Lorsque elui-i s'approhe de
la surfae, l'interation pointe-éhantillon onduit à un déalage de la fréquene de résonane.

La visualisation de vortex dans des �lms supraonduteurs par tehnique MFM a été réalisée
par Van Haesendonk et al. [33℄. A�n d'augmenter la sensibilité de leur apteur de fore, ils tra-
vaillent sur la deuxième voire la troisième harmonique de leur osillateur et non sur la fréquene
fondamentale de résonane. La �gure 1.19 présente l'observation de la distribution de vortex (a)

Fig. 1.15 � Visualisation de la distribution de vortex (a) dans un �lm de Nb et (b) dans un ristal
de NbSe2. Images réalisées par MFM, de taille 5� 5 �m2 après refroidissement à 4:3 K sous un
hamp magnétique de 25 G [33℄.

dans un �lm de Nb et (b) dans un ristal de NbSe2. Il est à remarquer la très bonne résolu-
tion spatiale des images. L'observation de vortex dans les supaonduteurs à haute température
ritique par MFM a été réalisée par le groupe de Güntherodt [34℄.

A ause de sa faible sensibilité magnétique, le MFM n'est pas une tehnique ommunément
utilisée pour l'observation des vortex bien que sa résolution spatiale (� 50 nm) soit très grande.
De plus, la pointe étant elle-même magnétique, elle rée un hamp magnétique non négligeable
qui peut perturber de façon signi�ative la distribution des vortex. Wadas et al. ont alulé la
fore latérale exerée par une pointe magnétique sur un vortex. Ils ont onsidéré une pointe dont
la géométrie est pyramidale ave une base arrée de 200 nm de �té et une hauteur de 2:1 �m,
et un vortex dont � = 200 nm et � = 1:14 nm. Ils trouvent alors un maximum de fore latérale
de 50 pN et 150 pN pour un �lm supraonduteur épais de 30 nm et 100 nm respetivement.
Cette fore alulée est du même ordre de grandeur voire supérieure à elle du piégeage du �ux
magnétique: par onséquent, l'imagerie MFM doit néessiter un grand soin expérimental.

1.2.3 Tehnique de déoration Bitter

La déoration magnétique a été développée à partir de l'expériene de Bitter pour visualiser
la mise en domaine de l'aimantation dans les ferromagnétiques. C'est la première tehnique qui a
permis l'observation direte des distributions du �ux magnétique dans les supraonduteurs [35℄,
[36℄.

La méthode de déoration est basée sur l'attration de partiules ferromagnétiques par les
gradients de hamp présents à la surfae de l'éhantillon. Dans les supraonduteurs, la déoration
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se fait à basse température sur un arrangement de vortex statiques. Une petite quantité de métal
ferromagnétique est évaporée dans une atmosphère résiduelle, fae à l'éhantillon. Les partiules
magnétiques ressentent les gradients de hamp magnétique lorsqu'elles sont à une distane de la
surfae omparable au pas du réseau de vortex: elles sont alors soumises à une fore attrative
et se posent dans les régions oupées par un vortex. Une fois à la surfae de l'éhantillon, elles
restent immobiles grâe aux fores de van der Waals. L'éhantillon est ensuite réhau�é à la
température ambiante et observé au mirosope életronique à balayage (MEB) où le ontraste
entre les agglomérations de partiules et le reste de l'éhantillon permet de voir la distribution
des vortex au moment de la déoration.

chantillon supraconducteur

cache

particules magn tiques

H lium liquide

filament

pastille ferromagn tique

bobine de champ

B

H lium gazeux

Fig. 1.16 � Shéma d'un dispositif expérimental typique utilisé pour la déoration Bitter.

La �gure 1.16 présente le dispositif expérimental typique utilisé pour la déoration Bitter.
L'éhantillon est refroidi par un bain d'hélium à 4:2 K. Un �lament ferromagnétique (générale-
ment fer, nikel ou obalt) est installé à 2 � 3 m de l'éhantillon ave un ahe entre les deux
qui empêhe l'éhau�fement de e dernier. Sous une atmosphère d'He gazeux à basse pression (de
l'ordre de 0:1 mbar), un ourant traverse le �lament provoquant l'évaporation de e dernier. La
taille et la onentration des partiules sont ontr�lées par la pression de l'hélium. Les partiules
ont un diamètre typique de quelques nanomètres et une faible énergie inétique. Lorsqu'elles ap-
prohent de l'éhantillon, elles se �xent sur la surfae selon la distribution inhomogène du hamp
magnétique.

Une très belle expériene par le groupe de Pannetier [27℄ sur le piégeage des vortex dans les
�lms de Nb perforés a montré l'organisation des vortex à travers le réseau de trous. La �gure 1.17
présente un des résultats obtenus par déoration Bitter. L'éhantillon est une ouhe de Nb
ontenant un réseau de trou. Une ouhe de "ompression de �ux" ('est-à-dire une �ne ouhe
uniforme supraondutrie sous-jaente) permet de visualiser les vortex dans les trous. En faisant
varier le diamètre des trous (qui simule un hangement de température e�etive de l'éhantillon),
Pannetier et al. ont observé une transition du réseau de vortex d'un état de trous indépendants
(présene de vortex interstiels entre les trous) à un état olletif (tous les vortex sont piégés dans
les trous).

La déoration Bitter est atuellement une tehnique bien maîtrisée pour la visualisation des
vortex ave une grande résolution spatiale (� 80 nm) mais une relativement pauvre sensibilité
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Fig. 1.17 � Images réalisées au MEB d'un �lm ontenant des trous de tailles di�érentes. Le
rayon des trous est: (en haut) 0:6 �m; (en bas) 0:83 �m. Dans les deux as, la distane entre les
trous est de 3:2 �m. La déoration a été e�etuée sous un hamp magnétique de 6:37 G et à une
température de 4:2 K. Les vortex orrespondent aux points blans. Une augmentation du rayon
des trous onduit à une transition d'un état de trous indépendants à un état olletif [27℄.

magnétique. Elle permet un grand hamp d'observation indispensable pour une étude statistique
de la distribution des vortex. Toutefois, elle apporte très peu d'informations quantitatives sur la
struture des vortex et elle ne permet pas une étude dynamique du �ux magnétique. En e�et, après
haque déoration, la surfae de l'éhantillon doit être nettoyée en vue d'une nouvelle expériene.

1.2.4 Mirosopie à sonde de Hall (SHPM)

Cette tehnique est basée sur l'e�et Hall. Le prinipe de base de et e�et est l'apparition d'une
tension transverse dans un onduteur traversé par ourant et plongé dans un hamp magnétique
perpendiulaire. La sonde généralement utilisée est une petite hétérostutureGaAs=AlxGa1�xAs
dont les dimensions �xent la résolution spatiale.

La �gure 1.18 montre un shéma d'un mirosope à sonde de Hall. La sonde de petite di-
mension (de l'ordre du miromètre) se déplae par rapport à la surfae de l'éhantillon à l'aide
d'ationneurs piézo-életriques omme eux utilisés dans la mirosopie tunnel. Une photographie
de la sonde est présentée sur la �gure 1.18: la partie ative de la sonde de Hall est située à 13 �m
de l'extrémité de la pointe sur laquelle a été déposée une ouhe d'or qui sert de pointe tunnel.
Dans e montage, la sonde Hall mesure le hamp magnétique tandis que la pointe tunnel ontr�le
la distane pointe-éhantillon pendant le balayage piézo-életrique. Ainsi grâe à l'asservissement
tunnel, la sonde magnétique reste à une faible distane (< 1 �m) de la surfae e qui permet une
mesure loale des �ux ave une très bonne résolution spatiale.
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Fig. 1.18 � (gauhe) Shéma d'un mirosope à sonde de Hall. (droite) Image par mirosopie
életronique d'une sonde de Hall [4℄.

De nombreuses observations de vortex ont été réalisées par SHPM. Bending et al. [37℄ ont
étudié en température l'évolution de la longueur de pénétration dans un �lm mine de YBCO.
Après refroidissement sous un hamp magnétique de 1 G, ils ont été apables de visualiser des
vortex dans le �lm pour di�érentes températures (f. �gure 1.19) et d'estimer la longueur de
pénétration dans haque as. Ils ont également observé la distribution des vortex dans un �lm de
Pb perforé en fontion du hamp magnétique appliqué [25℄.

Fig. 1.19 � Images de vortex réalisée par SHPM dans un �lm d'YBCO après refroidissement
sous un hamp de 1 G à di�érentes températures (10 K, 60 K et 80 K). Les trois images sont
à la même éhelle ependant leur taille diminue ave la température à ause de la rédution du
oe�ient piézo-életrique [37℄.

La SHPM est une tehnique qui permet d'avoir un bon ompromis entre une grande résolution
spatiale (� 200 nm) et une bonne sensibilité magnétique (� 10�3 G=

p
Hz). De plus, la limite
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d'aquisition d'une image de 128 � 128 pixels est d'une seonde e qui permet d'observer une
dynamique lente des vortex. Cependant, le balayage étant piézo-életrique, les hamps d'obser-
vation sont limités à une taille typique de 30� 30 �m2 à basse température. Grâe un nouveau
dispositif, Siegel et al. [38℄ sont parvenus toutefois à imager une distribution de vortex sur une
surfae de 275� 275 �m2 à 4:2 K.

1.2.5 Imagerie magnéto-optique

Une autre façon d'imager le hamp magnétique à la surfae des supraonduteurs est de mettre
au ontat de la surfae de l'éhantillon un �lm atif magnéto-optique et d'observer elui-i sous
une lumière linéairement polarisée. Le ontraste obtenu entre les di�érentes régions magnétiques
est le résultat de la rotation de la polarisation de la lumière inidente. La rotation de la phase est
détetée en analysant la lumière transmise (mirosopie par e�et Faraday) ou ré�éhie (miroso-
pie par e�et Kerr) par un polarisateur roisé. Cette rotation � peut s'érire omme: � = V lH ,
où l est la longueur du �lm magnéto-optique traversée par la lumière, H est le hamp magnétique
appliqué et V est la onstante de Verdet aratéristique du milieu magnéto-optique. L'observa-
tion du �ux magnétique se fait in situ à basse température à l'aide d'un mirosope optique. Les
matériaux utilisés pour les �lms magnéto-optique sont des omposés d'europium ou des grenats
ferromagnétiques. Les omposés d'europium ont l'avantage d'avoir une grande onstante de Ver-
det (V (4:2 K) = 0:01ÆG�1�m�1 pour l'EuSe) qui leur permet à basse température d'atteindre
une sensibilité magnétique de 10 G et une résolution spatiale de 0:5 �m jusqu'à des hamps
magnétiques de quelques Tesla. Le prinipal inonvénient de es omposés vient de la diminution
rapide de la onstante de Verdet ave la température: l'imagerie n'est possible que pour des tem-
pératures inférieures à 20 K. Dans le as des �lms de grenat ferromagnétique, l'aimantation peut
être perpendiulaire ou parallèle au plan du �lm. Si l'aimantation est perpendiulaire au plan,
le �lm se déompose en petits domaines magnétiques et la résolution spatiale est limitée par la
taille de es domaines (soit environ 5 �m). Dans le as d'une aimantation parallèle au �lm, la
résolution spatiale est déterminée par l'épaisseur du �lm (1� 10 �m) plus l'espaement entre le
�lm et l'éhantillon. Cependant, es omposés o�rent une bonne sensibilité magnétique (0:1 G)
jusqu'à de hautes températures (800 K). Leur hamp magnétique de saturation (typiquement
500� 2000 G) est a�aibli par rapport à elui des omposés d'europium.

L'observation de vortex individuels par la mirosopie magnéto-optique a été réalisée par Goa
et al. [39℄. Ils ont utilisé des �lms de grenat de 0:8 �m d'épaisseur. La �gure 1.20 présente une
image de vortex dans un ristal de NbSe2 après refroidissement sous hamp magnétique terrestre
jusqu'à une température de 4 K. L'image du réseau de vortex a été obtenue en soustrayant
deux images enregistrées ave l'analyeur tourné à 88Æ et 92Æ par rapport au polariseur respeti-
vement. Ce système di�érentiel augmente le rapport signal sur bruit et ompense partiellement
les variations de ré�etivité de l'éhantillon. Les auteurs ont été apables de visualiser des vortex
individuels pour des hamps magnétiques inférieurs à 10 G, 'est-à-dire une distane intervortex
de 1:4 �m. Cette imagerie est possible ar le ristal de NbSe2 o�re une surfae extrêmement
plate, assurant une très grande proximité entre l'éhantillon et le �lm de grenat, indispensable
pour une imagerie de grande résolution.

L'imagerie magnéto-optique est une tehnique déjà bien développée. Un point déliat de ette
tehnique est de positionner le �lm sensible à une très faible distane de la surfae. Finalement
l'observation de vortex isolés reste enore di�ile. La fore de ette tehnique réside dans la
vitesse d'imagerie: le développement des lasers permet de réaliser une image en 10 ns. Par onsé-
quent l'imagerie magnéto-optique est la seule tehnique qui peut réellement prétendre étudier la
dynamique des vortex sur des éhelles de temps su�samment petites pour observer des déplae-
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Fig. 1.20 � Image par mirosopie magnéto-optique de vortex dans un ristal de NbSe2 à 4 K
après refroidissement sous hamp magnétique terrestre [39℄.

ments mirosopiques. En outre, des progrès futurs dans la oneption des �lms magnéto-optiques
devront permettre d'améliorer grandement la résolution spatiale et la sensibilité magnétique.

1.2.6 Mirosopie à SQUID

Le SQUID (Superonduting Quantum Interferene Devie) est la sonde o�rant la meilleure
sensibilité magnétique. Surtout utilisée dans l'instrumentation de laboratoire et l'imagerie médi-
ale, ette tehnique est maintenant developpée dans le adre de la mirosopie en hamp prohe
pour l'imagerie magnétique des supraonduteurs.

Le SQUID est une boule supraondutrie ontenant deux jontions Josephson qui peuvent
être des jontions tunnel, des points de ontat, des miro-ponts ou des joints de grains. Le ourant
qui traverse une jontion Josephson dépend de la di�érene de phase de la fontion d'onde des
paires de Cooper de part et d'autre de la jontion. Sans hamp magnétique, la di�érene de
phase entre les deux jontions du SQUID sont identiques et les deux ourants traversant haune
des jontions s'ajoutent. En présene d'un hamp magnétique, ependant, un déalage de phase
dû à l'e�et Aharonov-Bohm apparaît autour de la boule du SQUID, de la même façon que
dans l'holographie életronique: e déalage est diretement proportionnel au �ux magnétique
traversant la boule supraondutrie. Ce terme de phase brise la symétrie de la fontion d'onde
et onduit à des phénomènes d'interférenes entre les deux ourants traversant les jontions.
Finalement, le ourant ritique du SQUID est une fontion périodique du �ux magnétique sondé
ave une période de �0 =

h
2e .

Nous allons présenter ii brièvement la géométrie de SQUID utilisée par J.R. Kirtley qui a
ontribué de façon signi�ative au développement de la mirosopie magnétique par sonde SQUID
[40℄. La �gure 5.5 montre une vue shématique du dispositif expérimental du mirosope et du
SQUID. Le SQUID est en ontat ave la surfae de l'éhantillon et il est inliné d'un angle de
20Æ par rapport à elle-i. Pour l'aquisition d'une image, le SQUID est déplaé méaniquement
par rapport à l'éhantillon par l'intermédiaire d'un moteur pas-à-pas qui permet d'imager une
zone de 400 �m de large ave une résolution sub-mironique. Sur la deuxième partie de la �gure,
est présentée la géométrie omplexe du SQUID utilisé. A droite se trouve une boule de faible
dimension qui sonde le hamp magnétique et qui fait partie intégrante de la boule du SQUID. Les
jontions Josephson du SQUID se situe sur la partie gauhe du dessin. Dans le as présent, une
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Fig. 1.21 � (a et b) Vue shématique du montage du SQUID fae à l'éhantillon. () Shéma du
SQUID ave la boule de "pikup" à droite [40℄.

bobine de modulation supplémentaire dans laquelle irule un ourant IM permet de réguler le �ux
dans la boule du SQUID. Le bruit en hamp magnétique pour une telle sonde est typiquement
4:10�6 G=

p
Hz à 4:2 K, e qui signi�e que des hamps magnétique aussi faibles que 10 �G

peuvent être mesurés pour une fréquene typique de mesure de 1 � 10 Hz. Pour que la mesure
du �ux reste loale, le reste du SQUID se trouve dans un blindage supraonduteur rendant la
fabriation déliate et limitant l'appliation du mirosope à des très faibles hamps magnétiques
pour éviter que les surfaes supraondutries piègent des vortex.

Ave un tel dispositif, J.R. Kirtley et al. [41℄ ont été apable d'observer des vortex non onven-
tionnels d'un demi quantum de �ux magnétique. L'éhantillon est un �lm mine d'YBCO déposé
sur substrat ave trois régions ayant haune un axe ristallographique di�érent (f. la partie à
gauhe de la �gure �gure 1.22). La partie à droite de la �gure 1.22 présente l'imagerie magné-
tique orrespondante: haque point blan est un vortex. On aperçoit quatre vortex piégés sur
les joints de grains, sept dans les régions uniformes du �lm et un à l'intersetion des joints de
grains. L'ensemble des vortex ontient haun un quantum de �ux magnétique exepté elui situé
à l'intersetion des trois arrangements ristallographiques qui est égal à un demi quantum de �ux.

La mirosopie à SQUID est la tehnique possédant la plus grande sensibilité magnétique
(� 1 �G=

p
Hz). La résolution spatiale (� 4 �m) reste ii enore limitée par la taille de la boule

ative du SQUID.
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Fig. 1.22 � (à gauhe) Vue shématique du substrat SrTiO3 ayant 3 orientations ristallogra-
phiques di�érentes sur lequel est déposé une ouhe de supraonduteur (Y Ba2Cu3O7�Æ). (à
droite) Deux images magnétiques réalisées ave le mirosope à SQUID. (a) Quand l'éhantillon
est refroidi sous hamp nul, le seul �ux piégé dans l'éhantillon est un demi quantum de �ux situé
à l'intersetion des 3 orientations ristallographiques. (b) Quand l'éhantillon est refroidi sous
un hamp magnétique de 3 mG, 1 vortex d'un demi �0 est à nouveau piégé à l'intersetion des
3 orientations ristallographiques, 4 vortex d'un �0 sont anrés le long des joints de grains et 7
vortex d'un �0 sont piégés dans le reste de l'éhantillon [41℄.

1.3 Choix du miro-SQUID

Une des raisons qui a motivé e projet d'imagerie magnétique, était la visualisation de distri-
butions de vortex dans les réseaux supraonduteurs mésosopiques (réseaux de �ls ou réseaux
de défauts olonnaires). Dans ette optique, le hoix du miro-SQUID omme sonde magnétique
s'est naturellement imposé ar elui-i nous garantissait une très grande sensibilité magnétique
(10�5 �0=

p
Hz). Le ontraste magnétique d'un vortex réé par des irulations de ourant dans

un réseau de �ls peut être relativement faible. Dans e as préis, la taille du vortex est donné
par la dimension de la maille du réseau qui peut varier typiquement de quelques entaines de
nanomètres à quelques miromètres. La seule grandeur onstante est le �ux magnétique (�0) qui
traverse le vortex et e quantum de �ux est proportionnel au hamp magnétique et à l'aire du
vortex. Par onséquent, plus la taille du vortex est grande, plus son pro�l magnétique s'a�aiblit.
Il est don néessaire d'assurer une très grande sensibilité magnétique pour l'imagerie de tels
éhantillons.

Le miro-SQUID se di�érenie du SQUID lassique par la nature des jontions (miroponts)
et par les dimensions de sa boule: dans notre as, le diamètre typique des miro-SQUID est 1�m
et la largeur des bras de 200 nm. En maintenant ette sonde magnétique très près de la surfae de
l'éhantillon, une très bonne résolution spatiale peut-être obtenue. Pour permettre ette grande
proximité ave l'éhantillon, nous avons intégré le miro-SQUID sur une sonde topographique qui
maintient la distane pointe-surfae petite (typiquement 0:1� 0:2 �m).

En outre, l'utilisation d'une sonde topographique présente deux avantages. Le premier point
est la possibilité d'imager de façon non destrutive la surfae physique de l'éhantillon. Une étude
sur les e�ets de ommensurabilité entre la distribution des vortex et le réseau supraonduteur
sous-jaent est alors envisageable. Le deuxième avantage réside dans le fait que la distane pointe-
surfae étant asservie, il est possible de balayer rapidement la surfae grâe à l'utilisation d'un
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sanner piézo-életrique. La vitesse d'aquisition d'une image est limitée non plus par le balayage
mais plutot par la tehnique de mesure du miro-SQUID.
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Chapitre 2

Les sondes

D
ans e hapitre, nous dérivons le fontionnement du ÷ur du mirosope qui est la tête
sonde. Une desription plus détaillée de l'ensemble du dispositif expérimental sera faite par

la suite.

Le ÷ur de e mirosope est l'assoiation de deux sondes: l'une magnétique (le miro-SQUID)
et l'autre topographique (le diapason). Comme nous allons le voir, le miro-SQUID a été hoisi
ar il garantit une mesure magnétique de très grande sensibilité magnétique, reprodutible et
non perturbative. Cependant ette sensibilité déroit très rapidement lorsque la distane entre le
miro-SQUID et l'éhantillon augmente. C'est pourquoi nous avons ouplé la tehnique du miro-
SQUID ave elle de la FM (Mirosopie de Fore) bien onnu dans le monde de la mirosopie de
hamp prohe ar elle-i permet de maintenir la distane entre le miro-SQUID et l'éhantillon
inférieure au miromètre. Nous pouvons alors garantir un très bon ouplage magnétique entre le
miro-SQUID et l'objet magnétique mesuré.

2.1 Le miro-SQUID

2.1.1 Prinipe du SQUID

Le SQUID, aronyme pour Superonduting QUantum Interferene Devie, est basé sur le
onept de la quanti�ation du �ux dans un anneau supraonduteur et sur l'e�et Josephson
à travers un lien faible. Il onsiste en un anneau supraonduteur interrompu par une ou deux
jontions Josephson. Une jontion Josephson est un a�aissement loal de la supraondutivité.
Parmi les jontions Josephson les plus ourantes, on peut iter la jontion tunnel, la jontion
à miropont, la jontion de pointe. Le SQUID permet la mesure du �ux magnétique pénétrant
l'anneau supraonduteur grâe à l'e�et d'interférene quantique.

Nous présentons ii le SQUID à deux jontions, appelé aussi SQUID-DC ar il peut être
mesuré en ourant ontinu. C'est le type de SQUID que nous avons utilisé. Une étude omplète
et historique sur le fontionnement des SQUID est donnée par [42℄, un aspet plus tehnique et
plus moderne du SQUID se trouve dans [43℄.
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2.1.1.1 E�et Josephson dans les miro-ponts

Considérons l'e�et Josephson dans un miropont de setion e�ae � su�samment faible pour
être onsidéré omme unidimensionnel et de longueur S petite devant � [2℄. De façon générale,
dans un supraonduteur les életrons s'apparient et dans le modèle de Ginzburg-Landau, es
paires peuvent être représentées par une fontion d'onde  (~r) d'amplitude  0 et de phase �:
 (~r) =  0 exp (i�). Le ourant à travers e miropont s'exprime alors omme:

~Is = �
� jej�h�

2m
i

��
 �~r �  ~r �

�
(2.1)

où e et m sont la harge et la masse de l'életron respetivement, �h la onstante de Plank divisée
par 2�.

L'e�et Josephson est une propriété générale des liens faibles et peut être très bien dérit par la
théorie de Ginzburg-Landau dans le as simple où l'on onsidère deux életrodes supraondutries
massives séparées par une jontion (ou miropont) unidimensionelle et ourte du même matériau.
L'équation unidimensionelle de Ginzburg-Landau [2℄ dérivant le miropont, s'érit:

�2
d2f

dx2
+ f � f3 = 0 (2.2)

où f =  = 1 ( est la fontion d'onde des paires de Cooper dans le supraonduteur et  1 elle
dans le as d'un supraonduteur homogène). Nous onsidérons que les életrodes massives sont en
équilibre et que par onséquent, jf j = 1 dans haune d'elles mais les phases du paramètre d'ordre
peuvent être di�érentes. Soit � la di�érene de phase entre les deux életrodes, la solution de
l'équation 2.2 est obtenue en onsidérant les onditions aux limites: f = 1 à x = 0 et f = exp (i�)
à x = S. Dans le as où S << �, le premier terme de l'équation 2.2 domine ar il est supérieur
aux deux autres par un fateur (�=L)2 pour tout � non nul. Finalement, l'équation 2.2 se simpli�e
à d2f=dx2 = 0 dont la solution est de la forme f = a + bx. En appliquant les onditions aux
limites, on obtient:

f = (1� x=S) + (x=S) exp (i�) (2.3)

Cette solution est la superposition des fontions d'onde des paires d'életrons de haune des
életrodes (f.�gure 2.1).

Si la solution f(x) est insérée dans l'équation 2.1, le ourant traversant le miropont est alors
fontion de la di�érene de phase et s'erit omme:

Is = I sin � (2.4)

où I = jej�h�
mL  

21 est un ourant ritique qui dépend seulement des propriétés du miropont.
Cette équation donne la même dépendane sinusoïdale de Is en fontion de la phase que elle
trouvée dans le as d'une barrière tunnel [42℄. Cette expression de Is est valable dans la limite où
la longueur du miropont est beauoup plus petite que la longueur de ohérene (S << �). Nous
verrons dans la suite omment la longueur de ohérene modi�e ette relation ourant-phase.

2.1.1.2 Le SQUID-d

Considérons maintenant une boule supraondutrie ave deux jontions Josephson identiques
(f �gure 2.2). L'ation du hamp magnétique sur les paires d'életrons irulant dans ette boule,
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Fig. 2.1 � Calul du pro�l de la densité des paires de Cooper jf j dans le miropont de longueur
S.

s'exprime par le potentiel veteur ~A qui modi�e leur phase. L'expression du ourant donnée par
l'équation 2.1, devient alors:

~Is = �
� jej�h�

2m
i

��
 �~r �  ~r �

�
� 2jej2

m
j j2 ~A (2.5)

En insérant la fontion d'onde des paires  (~r) =  0 exp (i�) dans l'équation 2.5, le ourant est
lié au gradient de la phase et au potentiel veteur:

m

jej�h� 2
0

~Is = ~r�� 2jej
�h

~A (2.6)

Fig. 2.2 � Shéma d'un SQUID ontinu.

On intègre alors l'équation 2.6 sur le ontour de la boule. Le premier terme est l'intégrale
du ourant m

jej�h� 2
0

R
~Is:~dl. Ce premier terme est égal à la somme des di�érenes de phase (�1 et

�2) à travers les jontions 1 et 2 respetivement. Le deuxième terme orrespond au hangement
total de phase autour de la boule: a�n d'assurer la ohérene de la fontion d'onde dans le
supraonduteur, e hangement de phase doit être un multiple de 2�, soit

R
~r�:d~l = 2n�. La

troisième intégrale qui est elle du potentiel veteur sur le tour de l'anneau, n'est autre que le
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�ux pénétrant le SQUID, soit 2jej
�h

R
~A:d~l = 2��

�0

(où �0 = h
2e est le quantum de �ux). Le �ux

magnétique à l'intérieur de l'anneau est la superposition du �ux extérieur appliqué �ext et de
elui induit par l'indutane L du SQUID lui-même �L = LIs:

� = �ext + LIs (2.7)

Les miro-SQUID que nous utilisons, ont une indutane typique de L = 2 pH . Finalement
l'intégration de l'équation 2.6 peut s'érire:

�1 + �2 = 2n� +
2��

�0
(2.8)

Dans les jontions 1 et 2 et par analogie ave l'équation 2.4, irulent des ourants Is1 =
I1 sin �1 et Is2 = I2 sin �2 respetivement. Le ourant total traversant le SQUID est la somme
es deux ourants et s'exprime en fontion des di�érenes de phase. En première approximation,
on néglige le �ux magnétique réé par l'auto-indution du SQUID, doù � = �ext. Finalement, en
utilisant l'équation 2.8, le ourant total est donné par:

Itotal = I1 sin �1 � I2 sin �2 = I1 sin �1 � I2 sin
�
2n� + ��ext

�0

� �1
�

= I1 sin �1 + I2 sin
�
�1 � ��ext

�0

� (2.9)

Le ourant ritique du SQUID est alors obtenu en maximisant Itotal. Au maximum:

dItotal
d�1

= I1 os �1 + I2 os

�
�1 � ��ext

�0

�
= 0 (2.10)

En élevant les équations 2.9 et 2.10 au arré et en les ajoutant, on obtient:

I = I21 + I22 + 2I1I2 os

�
2��ext

�0

�
(2.11)

Finalement, on peut ré-érire ette équation sous la forme:

I =

�
(I1 � I2)

2 + 4I1I2 os
2
�
��ext

�0

��1=2
(2.12)

Dans le as où les jontions sont identiques, I1 = I2 = I0 et le ourant ritique devient:

I = 2I0

����os
�
��ext

�

����� (2.13)

Cette équation montre que le ourant ritique d'un SQUID-DC ayant les mêmes ourants
ritiques pour ses deux jontions est une fontion périodique en �, de période égale à �0. Cette
fontion est représentée sur la �gure 2.3 où apparaient les maximums de I pour � = 0; 1; 2; : : :
en unité de �0 et les minimums en � = 1

2 ;
3
2 ; : : : toujours en unité de �0. La mesure de e ourant

permet de onnaître le �ux traversant l'anneau ave une résolution bien meilleure que �0. La très
faible valeur de �0 (�0 = 20 G.�m2) fait du SQUID un déteteur de �ux extrêmement sensible.

Hasselbah et al. [13℄ ont modélisé les variations de la aratéristique I(H) du miro-SQUID
dont les miroponts peuvent avoir une longueur variable. Ils ont omparé leurs résultats théoriques
ave des mesures obtenus ave nos miro-SQUID dans le as de l'Al et elui du Nb.

Ils ont montré que dans le as d'un miropont de longueur arbitraire, la relation ourant-phase
du miro-SQUID ne suit plus une loi sinusoïdale (ontrairement à l'expression 2.4 valable dans
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Fig. 2.3 � Dépendane du ourant ritique en fontion du �ux extérieur appliqué perpendiulaire-
ment à la boule du SQUID dans le as d'un SQUID ayant deux jontions parfaitement identiques
et en négligeant l'indutane du SQUID.

Fig. 2.4 � Solution de l'équation de Ginzburg-Landau à 2D ave S=� = 0:5 pour:(a) le terme de
phase � et (b) la densité de paires de Cooper f pour un miro-SQUID. La �gure (d) présente le
pro�l de � et f pour le hemin montré en () [13℄.

la limite S << �). En résolvant l'équation de Ginzburg-Landau dans le as bidimensionel et en
prenant en ompte la géométrie entière du miro-SQUID, ils ont été apables de aluler la relation
ourant-phase d'un SQUID: la �gure 2.4 présente la variation du paramètre d'ordre et de la phase
le long du hemin onsidéré dans le as de l'Al où la longueur de ohérene est �0 = 100 nm. Un
saut en phase et une dépression du paramètre d'ordre sont visibles dans le miropont et persistent
également dans les bras du SQUID. En onsidérant es variations dans l'expression du ourant
ritique du miro-SQUID, la modélisation de la aratéristique I(H) présentée sur la �gure 2.5
montre une forme qui s'éloigne de la loi sinusoïdale (donnée par l'équation 2.4) au fur et à mesure
que le rapport entre la longueur du miropont et la longueur de ohérene augmente.
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Fig. 2.5 � Relation ourant-phase alulée pour un miro-SQUID [13℄.

Fig. 2.6 � (a) Mesures expérimentales du ourant ritique d'un miro-SQUID en Al en fontion
du hamp appliqué pour di�érentes températures. (b) Modélisation dans la limite d'un miropont
ourt (I = I sin �). () Modélisation développée par Hasselbah et al. [13℄.

Finalement la �gure 2.6 ompare les aratéristiques I(H) mesurées sur un miro-SQUID en
Al pour di�érentes températures ave les préditions théoriques dans le as d'un miropont ourt
(S << �) et dans elui alulé par Hasselbah et al. où ils tiennent ompte de la géométrie du
miro-SQUID et de la dépendane de � en température. Il y a un très bon aord entre les données
expérimentales et le seond modèle développé. D'après e modèle, la profondeur de modulation
est limitée par l'indutane du SQUID et la longueur du miropont (non négligeable par rapport
à �) est à l'origine de la forme triangulaire du ourant ritique en fontion du hamp magnétique
(quand la température augmente, � augmente également e qui explique la forme plus arrondie
de la aratéristique I(H)). Ces résultats se sont on�rmés sur des mesures réalisées sur des
miro-SQUID en Nb où la longueur de ohérene est enore plus faible (�0 = 39 nm).
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2.1.2 Sensibilité de la mesure du miro-SQUID

La �gure 2.7 montre une vue shématique de la aratéristique tension-ourant d'un miro-
SQUID.

V

I
I cI cmin

Fig. 2.7 � Représentation shématique de la aratéristique V-I d'un miro-SQUID. Selon le sens
de parours du ourant, le miro-SQUID ne transite pas dans l'état supraonduteur pour le même
valeur de ourant. Cette hystérésis est dûe à la propagation d'un point haud à travers toute la
boule du miro-SQUID.

Cette aratéristique V(I) est hystérétique à ause de la propagation d'un point haud dans le
miro-SQUID. Lorsque le ourant augmente, le miro-SQUID transite de l'état supraonduteur
vers l'état normal pour une valeur I. La résistane normale du miropont entraîne alors un saut
en tension et l'énergie dissipée dans ette résistane hau�e la boule entière du miro-SQUID qui
transite alors intégralement dans l'état normal. Lorsque le ourant est diminué, le miro-SQUID
reste dans un état résistif jusqu'à une valeur de ourant Imin inférieure à I. Cette hystérésis
thermique ne permet pas d'utiliser les systèmes lassiques de mesure de SQUID. C'est pourquoi
un système de détetion a été développé par A. Benoit [44℄ pour mesurer le ourant ritique du
miro-SQUID ave une fréquene maximale de 10 kHz.

Un ordinateur ontr�le simultanément le délenhement d'une rampe de ourant et une horloge
de 40MHz [45℄ [46℄. Dès que que le signal �V=�t aux bornes du miro-SQUID dépasse un niveau
hoisi, l'horloge est arrêtée et le ourant remis à zéro. La valeur de l'horloge est transférée à
l'ordinateur et un nouveau yle de mesure est lané. A�n d'augmenter la préision de la mesure
de I tout en gardant la même fréquene d'éhantillonnage, la pente de la rampe de ourant est
diminuée et elle ommene à une valeur I � �, inférieure à I (f. �gure 2.8). A haque détetion
du ourant ritique, le �ux traversant la boule du miro-SQUID est mesuré et le miro-SQUID
lui-même transite dans l'état normal laissant le �ux magnétique pénétrer dans sa boule. Lorsque
le ourant est annulé (en un temps inférieur à 40 ns) le miro-SQUID redevient supraonduteur
et les ourants d'érantage qui irulent à l'intérieur quanti�ent le �ux dans la boule.

La �gure 2.9 présente la distribution pour N=10000 mesures du ourant ritique d'un miro-
SQUID non blindé à une température de 400 mK. La largeur de et histogramme est 5:10�3 �0.
Cette largeur résulte de plusieurs ontributions de bruit. On peut iter notamment le bruit en-
gendré par des �utuations du �ux magnétique extérieur, le bruit réé par l'environnement, le
bruit thermique et le bruit quantique qui est le bruit propre du miro-SQUID. Chaque mesure de
�ux est une moyenne de N mesures du ourant ritique. La préision de ette mesure augmente
omme

p
N . Le ourant ritique étant mesuré à une fréquene de 1 kHz, la sensibilité est de

� 2:10�4 �0=
p
Hz. Cependant plus N est grand, plus le temps d'aquisistion est long. Dans le

as des images réalisées ave notre mirosope, a�n d'obtenir un bon ompromis entre une grande
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Fig. 2.8 � Variation du ourant pour la mesure du ourant ritique. La période du signal en
ourant est hoisie entre 100 �s et 1.6 ms. Le rampe de ourant qui ommene à une valeur
I � �, est remise à zéro dès qu'une tension est détetée aux bornes du miro-SQUID. L'intervale
de temps �t est enregistré et onnaissant la pente de la rampe, on retrouve alors la valeur I.
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Fig. 2.9 � Histogramme de 10000 mesures de ourant ritique pour un miro-SQUID en Al. La
largeur de l'histogramme est aratéristique des bruits qui perturbent la mesure. Ce bruit omprend
les �utuations du �ux magnétique extérieur, les perturbations provenant de l'environnement et
le bruit quantique.

sensibilité et un temps d'aquisition raisonnable, nous avons hoisi N = 20 e qui nous a permis
d'avoir une sensibilité magnétique de 1:10�3 �0.

Le ourant ritique du miro-SQUID peut être mesuré ave une fréquene maximale de 10 kHz
e qui permet d'atteindre une densité spetrale du bruit en �ux d'environ S� = 10�5 �0=

p
Hz.

Cette sensibilité reste inférieure à elle obtenue ave un SQUID standard dans un environnement
blindé (typiquement S� = 10�6 �0=

p
Hz). La limitation dans la sensibilité du miro-SQUID

a deux origines. Tout d'abord, du fait de leur géométrie, les SQUID lassiques doivent être
soigneusement blindés, e qui réduit onsidérablement le bruit provenant de l'environnement.
Ce blindage n'existe pas dans le as du miro-SQUID sur pointe. La deuxième raison apportée
pour expliquer et a�aiblissement de la sensibilité magnétique, est la limitation de la fréquene
de mesure du ourant ritique à 10 kHz, ausée par l'hystérésis thermique du miro-SQUID.
La solution pour élargir onsidérablement ette bande passante est d'utiliser des miro-SQUID
shuntés qui ne présentent pas d'hystérésis. Nous travaillons déjà à la réalisation de telles sondes.
Cette diminution de la sensibilité magnétique dans le as du miro-SQUID est ompensée par
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une forte augmentation de sa résolution spatiale. La densité spetrale d'énergie � détetable par
le SQUID est minimale quand LI � �0 [47℄ et s'érit alors omme:

� =
S�
2L

(2.14)

L'indutane d'un SQUID lassique est de l'ordre de 100 pH tandis que elle d'un miro-SQUID
est de 1 pH . Par onséquent pour une même densité spetrale en �ux magnétique S�, un SQUID
stantard (L grand) aura une plus grande sensibilité en énergie qu'un miro-SQUID (L petit).

2.1.3 Choix de la géométrie et fabriation des miro-SQUID

Les miro-SQUID sont fabriqués en ollaboration ave Dominique Mailly du LPN à Bagneux
depuis une dizaine d'années.

2.1.3.1 Géométrie des miro-SQUID

Pour des ommodités de fabriation, la boule du SQUID est une boule arrée. Sa taille est
typiquement de l'ordre du miromètre. Cei nous permet de garantir une bonne résolution ma-
gnétique spatiale et, omme nous le verrons par la suite, d'être adapté aux systèmes magnétiques
que nous observons (les vortex). Les dimensions typiques du miro-SQUID sont un diamètre de
boule 1 �m, une largeur de bras � 250 nm, une longueur et une largeur du miropont de 200 nm
et 50 nm respetivement. La �gure 2.10 montre un miro-SQUID standard fabriqué au LPN.

Fig. 2.10 � Miro-SQUID en aluminium réalisé au LPN

2.1.3.2 Fabriation des miro-SQUID

Pour la réalisation de es magnétomètres, nous avons utilisé deux di�érentes méthodes: mé-
thode de lift-o� pour les SQUID en aluminium et méthode de gravure pour les SQUID en
niobium.

� Méthode de lift-o�

Les étapes prinipales de la fabriation sont les suivantes:

� dép�t de la résine életrosensible négative (PMMA) sur un wafer de siliium;
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� insolation des miro-SQUID au masqueur;

� évaporation thermique d'une ouhe d'aluminium d'épaisseur 300 Å;

� lift-o� pour révéler les miro-SQUID.

Il existe plusieurs avantages à utiliser des SQUID en aluminium par rapport au SQUID en
niobium. Tout d'abord, leur ourant ritique est plus faible e qui restreint la rétroation du
SQUID sur l'éhantillon (omme nous le verrons par la suite). De plus, la mesure de leur ourant
ritique est moins bruitée. Et �nalement, ils ont aussi une plus grande profondeur de modulation.

� Méthode de gravure

Une première étape de fabriation est e�etuée au CRTBT et onsiste à évaporer une ouhe
de niobium d'une épaisseur de 300 Å sur un wafer de siliium ave 20 Å de Si en surfae a�n de
limiter l'oxidation du Nb. Les étapes suivantes sont réalisées au LPN:

� lithographie des masques en Al: on utilise le même proédé que dans la méthode du lift-o�;

� gravure ionique réative (RIE) du Nb à travers le masque d'Al pour révéler les miro-SQUID.

� retrait du masque d'Al.

2.1.4 Couplage magnétique entre un vortex et le miro-SQUID

Au début de e hapître, nous avons brièvement présenté le prinipe de fontionnement du
SQUID. La question est maintenant de savoir e que l'on mesure ave un miro-SQUID.

Le SQUID par sa mesure de ourant ritique, nous renseigne sur la quantité de �ux magnétique
qui traverse sa boule. Il est don essentiel de omprendre omment le �ux magnétique réé par
un vortex est ouplé ave le SQUID. Pour répondre à ette question, onsidérons le vortex omme
une boule portant un ourant Ivortex et le SQUID omme une boule simple (f �gure 2.11) et
étudions l'indutane mutuelle entre es deux iruits [48℄.

Fig. 2.11 � La boule de ourant du vortex rée un �ux dont une partie � est aptée par le SQUID.
r est la distane séparant les éléments ~dlsquid et ~dlvortex de haune des boules.
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Le �ux réé par le ourant Ivortex du vortex et apté par la boule du SQUID s'érit sous la
forme:

� =
I
squid

~Avortex:
�!
dlsquid =

I
squid

 
�0Ivortex

4�

I
vortex

�!
dlvortex

r

!
:
�!
dlsquid (2.15)

où �0 est la perméabilité du vide, ~Avortex le potentiel veteur réé par le vortex et r la distane
entre les éléments

�!
dlsquid et

�!
dlvortex. L'équation (2.8) peut s'érire également omme:

� =MIvortex (2.16)

où

M =
�0
4�

I
squid

I
vortex

�!
dlvortex:

�!
dlsquid

r
(2.17)

est l'indutane mutuelle entre le vortex et le SQUID. C'est l'équation de Neumann. Il est d'ores
et déjà intéressant de noter d'après la formule 2.17 que le ouplage entre le SQUID et le vortex
va prinipalement dépendre de deux paramètres:

� la géométrie de haune des boules: elle du SQUID et elle du vortex;

� la distane séparant le SQUID et le vortex.

En utilisant l'équation de Neumann, nous avons modélisé le ouplage magnétique entre un SQUID
et une boule de ourant. Les hypothèses de départ de e modèle sont les suivantes:

� le SQUID est onsidéré omme une boule arrée de �té 1 �m dont les bras sont in�niment
étroits;

� la boule de ourant est une boule arrée de �té 200 nm dont les bras sont également
in�niment étroits et dans laquelle irule un ourant néessaire pour réer un quantum de
�ux à l'intérieur de la boule. La taille du vortex donnée par la longueur de pénétration est
hoisie de façon à dérire au mieux la réalité. Dans le as de l'Al massif, � = 44 nm. En
ouhe mine, � dépend de l'épaisseur d du �lm et devient �eff = �2=d. Si l'on onsidère
un �lm d'épaisseur 170 nm (l'épaisseur utilisée pour nos éhantillons), alors �eff = 113 nm.
Le diamètre du vortex orrespond alors à 2�eff = 200 nm.

Ces hypothèses ont été hoisies pour orrespondre à la géométrie du problème réel.

Le résultat de e modèle, présenté sur la �gure 2.12, montre l'indutane mutuelle entre le
vortex et le miro-SQUID pour di�érentes hauteurs de balayage. L'absisse orrespond au dépla-
ement du miro-SQUID par rapport au vortex: l'origine de e déplaement oïnide au moment
où l'axe du miro-SQUID est onfondu ave l'axe du vortex. Les positions relatives du miro-
SQUID et du vortex sont pontuellement shématisées sur la �gure 2.12: le grand arré vide
représente le miro-SQUID et le petit arré plein le vortex.

La �gure 2.12 montre que le ontraste magnétique dépend fortement de la hauteur de balayage:
plus la distane SQUID-vortex est faible, plus le ouplage entre les deux boules est grand. Dans
le adre de notre mirosope, le miro-SQUID doit être balayé aussi près que possible de la surfae
de l'éhantillon a�n d'optimiser le ontraste magnétique des objets mesurés.

Le modèle utilisé sur la �gure 2.12 met en évidene le fait que l'indutane mutuelle est
une onvolution du signal réel magnétique et de la géométrie du SQUID. Le r�le de haune
des boules mises en jeu est plus visible lorsque que la distane SQUID-vortex est petite. Pour
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Fig. 2.12 � L'indutane mutuelle entre un SQUID et un vortex lorsque le SQUID est déplaé par
rapport au vortex à di�érentes hauteurs de balayage (z). Une vue shématique de e déplaement
relatif du SQUID et du vortex est également représentée: le grand erle vide est le SQUID et le
petit erle plein le vortex.

permettre de dérire plus en détail e pro�l de l'indutane mutuelle, onsidérons le as où la
distane SQUID-vortex est 16 nm. La di�érene de signe de l'indutane mutuelle entre le pi
(1) et le pi (2) sur la �gure 2.12 est signi�atif de l'orientation du hamp magnétique réé par le
vortex. En e�et, e hamp à l'extérieur du vortex est de sens opposé à elui à l'intérieur du vortex
onduisant à la di�érene de signe dans le alul de l'indutane mutuelle. L'éart en distane
entre le pi (1) et (2) est 200 nm: il est aratéristique de la taille du vortex. Cependant, dans le
as d'un SQUID réel, le signal mesuré est une onvolution entre la géométrie du miro-SQUID et
le hamp du vortex. Par onséquent, l'éart entre les pis (1) et (2) n'est plus seulement fontion
de la taille du vortex mais aussi de la dimension �nie des bras du miro-SQUID. Si le SQUID est
balayé en grande proximité ave la surfae, la largeur du bras représente �nalement à la limite
de la résolution spatiale que l'on peut obtenir.

2.1.5 Fore d'interation entre le SQUID et le vortex

Fig. 2.13 � Fore magnétique d'interation entre un vortex et un SQUID représentés haun par
une boule de ourant. ~r est le veteur liant les éléments de longueur ~dlsquid et ~dlvortex de haune
des boules.
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De par son prinipe de mesure, le SQUID est parouru en permanene par un ourant inférieur
ou égal à son ourant ritique. Le hamp magnétique induit par elui-i peut alors interagir grâe
à la fore de Laplae ave les ourants d'érantage du vortex. Si l'interation est trop forte, la
dynamique du vortex peut alors être fortement perturbée. A�n de rendre ompte de l'in�uene
de notre sonde magnétique sur le vortex, onsidérons la fore magnétique qui s'exere entre deux
iruits fermés représentant le SQUID et le vortex dans lesquels irulent un ourant Isquid et
Ivortex respetivement (f �gure 2.13). ~r est le veteur liant les éléments de longueur ~dlsquid
et ~dlvortex des deux boules. En utilisant la fore de Laplae et la loi de Biot-Savart, la fore
magnétique ~Fsquid=vortex exerée par Isquid sur Ivortex est alors donnée par:

~Fsquid=vortex = ��0
4�

IsquidIvortex

I
squid

I
vortex

~r

�!
dlvortex:

�!
dlsquid

r3
(2.18)

Cette fore est proportionnelle au gradient de la mutuelle indutane.

En utilisant les mêmes hypothèses de départ que dans le as de la mutuelle indutane et
en onsidérant que le SQUID et le vortex sont deux boules dans laquelle irule un ourant
de 100 �A et de 1 mA respetivement, on peut traer le pro�l de fore entre es deux boules
lors du balayage du SQUID par rapport au vortex. Le ourant du vortex orrespond au ourant
néessaire pour réer un �0 dans une boule de rayon 200 nm. Le résultat du alul est présenté
sur la �gure 2.14.(gauhe) pour di�érentes hauteurs (z) de balayage. La ourbe à droite sur la
�gure 2.14 montre les variations du maximum de ette fore en fontion de la hauteur.
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Fig. 2.14 � Fore magnétique d'interation entre un vortex et un SQUID d'après un alul basé
sur la fore de Laplae et la loi de Biot-Savart. On onsidère que le ourant irulant dans le
SQUID est de 100 �A et elui dans le vortex de 1 mA. La taille du SQUID est de 1 �m et elle
du vortex de 200 nm.

D'après e modèle, on onstate que la fore d'interation entre le SQUID et le vortex augmente
lorsque la distane entre eux diminue et qu'elle est maximale lorsque le vortex se situe sous le bras
du SQUID. Cette fore reste ependant de faible amplitude. Elle est inférieure ou égale à 0:1 pN .
Cette valeur est à omparer aux fores d'anrage des vortex dans les supraonduteurs a�n de
rendre ompte des perturbations éventuelles engendrées par le miro-SQUID sur la distribution
du �ux magnétique.

Les fores d'anrage des vortex dans les �lms d'Al étant typiquement de 1 pN , la fore d'in-
teration entre le vortex et miro-SQUID à très basse température est un ordre de grandeur
plus faible que elle de piégeage des vortex: dans e as, le miro-SQUID perturbe peu la dis-
tribution de hamp sous-jaente. Cependant omme B est proportionnel à (1� T=T)

�1=2 et �
à (1 � T=T)1=2, les vortex sont faiblement piégés quand la température s'approhe de la tem-
pérature ritique de l'éhantillon. La présene du miro-SQUID peut alors jouer un r�le non
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négligeable dans la distribution du �ux magnétique et lors de l'aquisition des images, et e�et
doit être onsidéré. Nous pouvons diminuer ette interation en augmentant la distane entre le
miro-SQUID et l'éhantillon (au détriment de la résolution spatiale) ou en diminuant le ourant
ritique du miro-SQUID.

2.2 Mirosopie à miro-SQUID

Le modèle de ouplage magnétique développé prééedemment montre que la mesure du
SQUID dépend très fortement de la distane SQUID-éhantillon. En e�et, plus ette distane
est faible, meilleure est la résolution magnétique de la mesure. Dans notre as, pour imager un
vortex, la distane de balayage doit être typiquement inférieure à 1� 2 �m. Dans le mirosope
de Kirtley et al. [40℄, le SQUID �xé sur un ressort est en ontat physique ave la surfae et il est
déplaé grâe à des moteurs méaniques o�rant de grands hamps d'observation. Cependant, e
dispositif fontionne à température ambiante dans une bande passante relativement faible (1-10
Hz) pour éviter que la pointe ne résone et ne soit endommagée. Nous avons préféré hoisir un
dispositif où la pointe n'est pas en ontat physique ave la surfae et pour ela nous avons fait
appel aux tehniques de hamp prohe.

2.2.1 Choix de la sonde topographique

Inspirés par la mirosopie à sonde Hall [4℄, nous avons, dans un premier temps, envisagé
la mirosopie STM (Sanning Tunneling Mirosopy) omme ontr�le de la distane pointe-
éhantillon. Pour réaliser l'életrode, l'idée était de fabriquer le miro-SQUID sur une membrane

Fig. 2.15 � Photographie au mirosope életronique à balayage d'une pointe SQUID-STM en
ours de fabriation. La boule du SQUID ave ses miroponts et le pro�l de la membrane en
forme de pointe sont visibles sur l'image. Cette pointe a été réalisée par D. Mailly et A. Madhouri
au LPN.

en Si et de dorer la pointe en protégeant le miro-SQUID par une �ne ouhe de SiC. Pour
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di�érentes raisons, ette tehnique s'est très vite avérée assez déliate et mal adaptée à notre as.
La première et prinipale raison tient au fait que le ourant tunnel varie de façon exponentielle
ave la distane pointe-éhantillon: par onséquent, pendant l'imagerie, la pointe est balayée à
quelques Angströms de la surfae. Dans le as d'un mirosope STM lassique, ei est réalisable
ar l'amplitude de balayage reste relativement faible (typiquement quelques miromètres) e qui
permet un montage ompat du mirosope. Dans notre as, inversement, nous désirons avoir un
grand hamp d'imagerie: le sanner est don plus long et les amplitudes de vibration plus grandes.
Ces vibrations sont inompatibles ave une faible hauteur de balayage: la mirosopie STM est
don une tehnique peu adaptée à notre problème. De plus, le hoix du STM n'est pas justi�é
par son exellente résolution spatiale ar nous ne herhons pas à observer des phénomènes au
niveau atomique. Finalement, la dernière raison qui nous a amené à hoisir une autre approhe,
est la présene de ontraintes dans le SiC qui rendent la réalisation des pointes très déliate.

Nous nous sommes alors intéressés à l'AFM (Atomi Fore Mirosopy). La distane pointe-
éhantillon est ontr�lée par l'intermédiaire des fores de van der Waals réées par les atomes de
la surfae et agissant sur la pointe. Cette tehnique est beauoup plus adaptée à notre mirosope
ar es fores suivent des lois de puissane e qui permet de balayer la pointe à quelques dizaines de
nanomètres de la surfae. Des tests réalisés sur des antilevers piézo-résistifs (fournis par A. Boisen
de Tehnial University of Denmark) ont été très enourageants. Cependant l'implantation du
miro-SQUID sur le antilever s'est vite révélée très ompliquée ar elle néessitait l'intervention
de plusieurs ollaborations (LETI-PLATO, INPG,. . . ) et l'aquisition d'un savoir faire omplexe.
En outre, à la même époque, nous avons pris onnaissane du diapason omme apteur de fore
et elui-i s'est rapidement imposé par la possibilité de séparer le développement du apteur de
fore de elui de la sonde à miro-SQUID.

L'utilisation du diapason omme apteur de fore est réente. C'est une tehnique qui a été
mise au point par K. Karrai et R. Grober [49℄ dans le adre de la mirosopie optique SNOM
(Near �eld Sanning Optial Mirosopy). L'idée est de �xer une petite barette de Si ontenant
le miro-SQUID sur un des bras du diapason et d'utiliser e dernier omme un apteur de fore
pour ontr�ler la distane pointe-éhantillon. Dans un premier temps, nous dérirons omment
positionner le miro-SQUID à l'apex de la pointe en Si. Puis, après une ourte desription du
diapason, nous présenterons ses prinipales aratéristiques ainsi que le modèle théorique qui
le dérit. Finalement nous montrerons le dispositif életronique que nous avons développé pour
asservir le signal du diapason.

2.2.2 Pro�l des pointes miro-SQUID

Comme nous le verrons par la suite, le diapason maintient la distane entre la pointe en
siliium et l'éhantillon inférieure à 100 nm. A�n d'optimiser le ouplage magnétique entre le
miro-SQUID et l'éhantillon (e qui revient à minimiser la distane entre eux), le miro-SQUID
doit être situé à l'apex de la pointe en siliium. Une vue shématique (f �gure 2.16) du système
nous montre les di�érents paramètres géométriques (h, d, �) à prendre en ompte pour mieux
omprendre le problème.

La dépendane de la hauteur h en fontion de la distane d et de l'angle � varie omme
h = d sin�. En mode normal de fontionnement du mirosope, l'angle � est réglé pour une
valeur typique variant entre 5Æ et 10Æ. Par onséquent en jouant sur la distane d, nous pouvons
réduire la hauteur de balayage de typiquement 2-3 �m à une entaine de nanomètres, e qui nous
garantit une exellente résolution magnétique spatiale.

Les miro-SQUID que nous fabrique D. Mailly, sont lithographiés sur un wafer de siliium
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Fig. 2.16 � Le substrat du SQUID est inliné d'un angle � par rapport à la surfae de l'éhantillon.
Si le SQUID est plaé à une distane d du point de ontat éhantillon-substrat, alors le SQUID
se trouve à une ertaine hauteur h de l'éhantillon.

de 2 poues. Celui-i doit alors être taillé en petites pointes qui seront ollées sur le bras du
diapason. Pour la réalisation de es pointes, nous devons prendre en ompte les tehniques de
miro-fabriation néessaires à la oneption du miro-SQUID, l'implantation de la pointe sur
le diapason et l'orientation du miro-SQUID par rapport à l'éhantillon. Nous allons à présent
développer les deux tehniques utilisées pour obtenir un bon positionnement du SQUID par
rapport à l'apex de la pointe en siliium. A�n de minimiser ette distane d, nous avons utilisé en
premier lieu une déoupe �ne du siliium que nous avons par la suite omplétée par une gravure
ionique plus préise.

2.2.2.1 Déoupe simple de la pointe

Le première tehnique envisagée et aussi la plus immédiate onsiste à déouper ave une sie
diamantée le wafer ontenant les miro-SQUID. Bien que très simple dans sa oneption, ette
méthode n'est pas aussi évidente à mettre en ÷uvre. En e�et, la préision demandée pour la
déoupe est relativement di�ile à obtenir: nous souhaitons positionner le miro-SQUID à une
distane d'environ 5-7 �m de l'apex de la pointe (f �gure 2.17). De plus, une même ligne de

Fig. 2.17 � Shéma de la déoupe du wafer de siliium dans lequel les proportions des longueurs
sont onservées. La préision de la déoupe représente environ 1% de sa profondeur.

déoupe est ommune à plusieurs miro-SQUID. Par onséquent, toute la di�ulté du proédé est
de réussir un alignement parfait des axes de déoupe par rapport aux marques dessinées lors de
la fabriation des SQUID et de prendre en ompte les élats produits lors de la déoupe. Le grain
de diamant d'un disque diamanté peut être aussi �n que 1 �m. C'est la soiété Gamberini de
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Crolles [50℄ qui nous assure la déoupe ave la préision voulue. La �gure 2.18 montre la position
d'un miro-SQUID sur une pointe déoupée. La taille du miro-SQUID est 1 �m, la dimension
typique des plus gros élats est 2� 3 �m et la distane entre le SQUID et l'apex de la pointe est
7 �m.

Fig. 2.18 � Pointe déoupée ave une sie diamantée dont la taille des grains est 1 �m. La boule
du miro-SQUID a un diamètre de 1 �m. La distane minimale entre le SQUID et le bord du
siliium est de 3 �m.

Un léger mésalignement d'une ligne de déoupe peut provoquer soit la perte de plusieurs
SQUID, soit une position trop éloignée du SQUID. C'est pourquoi nous avons omplété notre
tehnique par une gravure ionique qui failite la déoupe préise des pointes.

2.2.2.2 Gravure ionique de la pointe

Cette méthode onsiste dans un premier temps, à dégager par gravure ionique du siliium, un
plateau en forme de pointe et dans un deuxième temps à déouper méaniquement le wafer à la
sie diamantée. Cei néessite une étape de lithographie supplémentaire dans la fabriation des
SQUID. Une fois le miro-SQUID fabriqué, une ouhe uniforme de SiC d'épaisseur 1000 Å est
déposée par pulvérisation: elle permet de protéger les miro-SQUID des prohains traitements. La
forme du plateau est alors dé�nie par masqueur életronique au LPN et une ouhe d'aluminium
de 2000 Å d'épaisseur est thermiquement évaporée et transférée par lift-o� sur le wafer. Les zones
du wafer non protégées par ette dernière ouhe sont exposées à l'attaque ionique réative (ou
RIE). Cette dernière étape de gravure RIE s'e�etue au laboratoire. C'est un proédé qui a été
mis au point par F. Ayela et T. Fournier [51℄. La gravure RIE s'e�etue sous une atmosphère
omposée de 7 m3 de SF6 et de 4 m3 de O2 pour une puissane de 20 W et une pression de
5:10�2 mbar. La vitesse de gravure du Si est typiquement 4 �m pour 15 minutes. Dans notre as,
le début de la gravure est retardée par la présene du SiC qui est plus robuste au traitement RIE.
Il est à noter que ette attaque n'est pas omplètement perpendiulaire: il y a en e�et une gravure
latérale sous le masque d'aluminium. Il faut en tenir ompte lors de l'alignement du masque par
rapport au SQUID. Nous avons alibré ette surgravure: pour une profondeur de gravure de 4 �m,
la surgravure est de 2 �m et elle est reprodutible à 4% près. A la �n de l'attaque, l'aluminium
a hangé d'aspet et un redép�t de AlFx s'est formé. Le wafer est alors prêt à être déoupé à la
sie diamantée: son alignement se fait selon les bords du masque d'aluminium. Après la déoupe,
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les restes du masque sont retirés par attaque himique dans une solution [52℄ ontenant 3 ml de
HNO3 et 27 ml de H3PO4 à une température de 120ÆC puis le SQUID est alors riné à l'eau
déionisée.

Fig. 2.19 � Image par mirosopie életronique à balayage d'une pointe miro-SQUID. A gauhe:
vue d'ensemble: les amenées de ourant et la boule du SQUID sont alignées très près du �an de
gravure et le wafer est déoupé à la sie diamantée ave une très grande préision. A droite: la
boule du miro-SQUID a un diamètre de 1 �m et ses jontions en miro-pont de largeur 20 nm
et de longueur 300 nm sont lairement visibles.

La �gure 2.19 présente le pro�l de la pointe obtenue une fois les di�érentes étapes �nies. Cet
ensemble de tehniques nous permet de positionner le miro-SQUID à 2 � 3 �m du bout de la
pointe qui servira au ontr�le de la distane lors du balayage.

2.2.3 Le diapason

Le diapason est un apteur de fore de plus en plus utilisé dans la mirosopie de hamp
prohe: il permet de positionner une sonde (magnétique, optique, tunnel,. . . ) en grande proximité
de la surfae de l'éhantillon tout en étant très simple dans l'implémentation de ette sonde. Dans
ette partie, nous dérivons les aratéristiques du diapason et le modèle théorique orrespondant.
Nous présentons également le montage de la tête sonde et les modes d'exitation du diapason.
Finalement, nous terminerons en montrant omment le diapason peut être utilisé omme un
ontr�le de la distane pointe-éhantillon.

2.2.3.1 Desription du diapason et du montage de la tête sonde

Le diapason utilisé est un résonateur en quartz qui permet une mesure très �ne des fores
mises en jeu. Sa déoupe selon les axes ristallographiques du ristal piézo-életrique est très
omplexe: la �gure 2.20 montre la relation entre les faes naturelles du quartz et les trois axes
ristallographiques [53℄. X, Y, Z sont appelés les axes életrique, méanique et optique respe-
tivement. La "méthode des éléments �nis" permet de trouver deux modes de vibration [54℄. Si
z est l'axe des bras et y la diretion perpendiulaire à z et passant par les deux bras, alors il
existe un mode de torsion des bras le long de l'axe z et un mode de �exion (f. �gure 2.21). Ce
dernier existe aussi bien dans la diretion y que dans la diretion x, perpendiulaire à y et z. Les
deux modes de �exion sont favorisés l'un par rapport à l'autre suivant l'épaisseur du diapason
prinipalement. Les ontats lithographiés sur le diapason permettent de l'exiter életriquement.
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Fig. 2.20 � Relation entre les faes naturelles et les trois axes ristallographiques du quartz. Le
diapason est une déoupe AT [53℄.

Fig. 2.21 � Modes de vibration du diapason: deux modes de �exion et un mode de torsion.

La géométrie omplexe de es ontats est hoisie de telle façon à n'exiter életriquement que
le mode de �exion selon y. Il existe un mode de vibration symétrique et un mode de vibration
anti-symétrique selon y; sur la �gure 2.21, nous n'avons représenté que le mode symétrique. Ces
résonateurs à quartz sont ouramment utilisés (ils sont à la base des montres à quartz) et sont
don disponibles dans le ommere e qui nous assure une bonne reprodutibilité de leurs ara-
téristiques et une exellente stabilité: ils résonent à 32768 Hz (= 215 Hz) ave un très bon fateur
de qualité (de l'ordre de 105). La longueur d'un bras est L = 3:65 mm, la largeur W = 0:34 mm
et l'épaisseur T = 0:57 mm (f �gure 2.22). La onstante de raideur k théorique pour le mode de
�exion selon y est donnée par les dimensions géométriques du bras et les onstantes d'élastiité
[55℄:
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Fig. 2.22 � (droite) Vue shématique de la tête sonde (diapason et SQUID). Les ontats métal-
liques du diapason permettant la mesure du signal piézo-életrique sont représentés, ils ouplent
les deux bras du diapason. L = 3:65 mm, W = 0:34 mm, T = 0:57 mm, Le = 4:04 mm. La
pointe en siliium dépasse de 0:5 mm. (gauhe) Photo de la tête sonde: diapason + barette de
siliium ontenant le SQUID ave ses �ls de mesure en aluminium.
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E

4
W

�
T

L

�3
(2.19)

où E est le module d'Young du quartz (Equartz = 7:87� 1010 N:m2). Dans notre as, le diapason
a don une onstante de raideur de k = 25500 N:m�1.

Le montage de la tête sonde est une suession d'étapes déliates qui néessitent beauoup de
soin. Le diapason est tout d'abord dépouillé de son emballage en érasant la résine de son embase
et ses �ls de ontat sont ensuite dessoudés: il ne reste à proprement parler que le diapason seul.
Il est alors ollé par un de ses bras ave de l'Araldite standard sur une plaquette en �bre de
verre sur laquelle sont implémentés des ontats uivrés par photolithographie (f �gure 2.23). Le
diapason est ontaté par des �ls de uivre de diamètre 70 �m plus souples que eux d'origine.

plaque piézo-électrique

pour l'excitation mécanique
diapason

micro-SQUID

5 mm

fils de Cu de 

diamètre 70 µm

connecteur Omnetics

Fig. 2.23 � Pohotographie du dispositif expérimental de la tête sonde.
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La pointe en siliium long de 2:5 mm ontenant le miro-SQUID est �xée ave la même olle
sur l'autre bras du diapason et ontatée sur les plots de la �bre de verre par des �ls d'aluminium
miro-soudés de diamètre 33 �m (visibles sur la �gure 2.22). Par la suite, le support en �bre de
verre est vissé sur une plaque en uivre par des vis en laiton. La di�érene de ontration thermique
entre le laiton (�L=L = 380� 10�5 à 300 K ) et la �bre de verre (�L=L = 280� 10�5 à 300 K)
nous assure une bonne rigidité du dispositif à basse température. Le support en uivre est solidaire
(olle Eobond) d'une plaque piézo-életrique qui exite méaniquement le diapason: e support
métallique permet également de blinder le diapason ontre les ondes életro-magnétiques générées
par la tension d'exitation aux bornes de l'élément piézo-életrique. L'utilisation de onneteurs
Omnetis donne une grande souplesse dans la manipulation du module de la tête sonde.

L'exitation méanique ou életrique (nous reviendrons sur les deux modes d'exitation par
la suite) induit une torsion des bras du diapason qui est maximale à la résonane. La vibration
induit par e�et piézo-életrique une aumulation de harges au niveau des ontats réant une
di�érene de potentiel aux bornes du diapason. Les ourbes de résonane en amplitude et en
phase sont montrées sur la �gure 2.24 pour une température de 400 mK et sous vide: la fréquene
de résonane est typiquement f0 = 25kHz et le fateur de qualité varie entre 15000 et 20000 selon
le montage. A température ambiante, le fateur Q est diminué d'un fateur 100 et la fréquene
de résonane se déale de 300� 400 Hz vers les plus basses fréquenes. La ontration thermique
du quartz et la solidi�ation de la olle qui �xe le SQUID, sont à l'origine des variations des
aratéristiques du diapason ave la température.
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Fig. 2.24 � Courbe de résonane du diapason ave un SQUID à une température de 400mK et
sous vide seondaire. La fréquene de résonane est de 25722:5 Hz et le fateur de qualité de
17150. La ligne ontinue et elle en pointillés sont alulées à partir du modèle de l'osillateur
harmonique. Les paramètres utilisés pour le alul et issus des mesures expérimentales sont la
fréquene de résonane, l'amplitude d'osillation à la résonane (u0 = 12 nm) et la largeur à
mi-hauteur (�f = 1:5 Hz).

2.2.3.2 Modèle théorique: l'osillateur harmonique

Le diapason peut être traité phénoménologiquement de façon très satisfaisante omme un osil-
lateur harmonique unidimensionel [55℄. Dans l'approximation de faibles amplitudes d'osillation,
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le bras supportant le SQUID (l'autre étant �xe) peut être onsidéré omme un ressort de raideur
k. L'amplitude d'osillation de e bras, uL(t), est alors solution de l'équation de mouvement d'un
osillateur harmonique e�etif de fréquene !. Cette équation s'érit:

m0
�2uL
�t2

+ FD + kuL = F exp(i!t) (2.20)

où m0 est la masse e�etive du bras et F la fore méanique d'exitation. Le terme FD est
un terme de perte qui représente la fore de visosité opposée au mouvement du bras. Il est le
re�et de l'ensemble des fores résultant de l'interation pointe-éhantillon et d'une fore interne
orrespondant aux pertes dissipées à l'intérieur même du bras du diapason. FD peut être ré-érit
sous la forme:

FD = m0
�x

�t
(2.21)

où  est un paramètre qui a les dimensions d'une fréquene et qui aratérise la visosité. Dans la
limite où les fores de visosité mises en jeu sont faibles, 'est-à-dire que  � !0 (!0 = 2�f0, f0
étant la fréquene de résonane), la dépendane temporelle de uL(t) est simplement uL exp(i!t).
La solution de l'équation 2.16 s'érit alors:

uL(t) = exp(i!t)
F=m0

(!2
0 � !2 + i!)

(2.22)

uL(t) montre un pi de résonane à la fréquene f0. L'amplitude de uL(t) peut s'exprimer omme:���� uLuL0
���� = !0q

(!2
0 � !2)2 + 2!2

(2.23)

où uL0 = ikF
!0

est l'amplitude d'osillation à la résonane (quand ! = !0). L'équation 2.23 montre
que l'amplitude d'osillation du diapason en fontion de la fréquene suit une Lorentzienne ave
un maximum pour ! = !0. Ce résultat est très bien véri�é expérimentalement (f. �gure 2.24).

Une résonane en forme de Lorentzienne peut être entièrement aratérisée par sa largeur en
fréquene et son amplitude maximale. Le fateur de qualité Q est dé�ni omme:

Q =
f0
�f

(2.24)

où �f est la largeur à mi-hauteur du pi de résonane. En résolvant
��� uLuL0

��� = 1
2 , nous trouvons

une relation simple liant  et �f :

 =
2�p
3
�f (2.25)

A la résonane, l'amplitude d'osillation uL0 de la pointe et la fore de visosité FD0 deviennent
alors:

uL0 =
p
3Q
ik F

FD0 = i kp
3Q
uL0

(2.26)

L'expression 2.26 montre que le diapason est e�etivement un apteur de fore: 'est l'équation
d'un ressort e�etif de onstante de raideur e�etive k0 = kp

3Q
. En restant toujours à la réso-

nane, la onstante de raideur e�etive est
p
3Q plus faible que k. Dans le as présent, Q est

de l'ordre de 104, e qui explique pourquoi le diapason (qui est très raide omparé aux poutres
utilisées habituellement dans la mirosopie AFM), est rendu dynamiquement plus souple et peut
�nalement être envisagé omme un moyen de ontr�le très préis de la distane pointe-éhantillon.
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2.2.3.3 Sensibilité du apteur de fore et bruit intrinsèque

Le prinipe de fontionnement du diapason est basé sur l'e�et piézo-életrique: la �exion z du
bras du diapason induit une ontrainte dans le ristal qui fait apparaître des harges de surfae.
Ces harges sont alors olletées dans le métal des életrodes. La sensibilité, S, du apteur est
donnée par le rapport entre l'amplitude z d'osillation du diapason et l'amplitude de ourant I
mesurée à ses bornes. Nous avons à notre disposition deux méthodes [56℄ pour déterminer ette
sensibilité: l'estimation théorique et l'analyse thermique du spetre de bruit.

� Estimation théorique

En utilisant les lois de la méanique pour une poutre et elle de la piézo-életriité, F. Giessibl
montre que le rapport entre les harges aumulées en surfae du diapason (q) et la �exion d'un
bras (z) est donné par:

q

z
= 12d21k

Le
�
Le

2 � L
�

T 2
(2.27)

où d21 est la onstante de ouplage piézo-életrique du quartz (d21 = 2:31�10�12 C:N�1) et Le la
longueur des életrodes (Le = 4:04 mm) (f. �gure 2.22). Nous obtenons don q

z = 14:3 �C:m�1.
La sensibilité reherhée S est donnée par:

S ' 2�f0
q

z
(2.28)

où f0 est la fréquene de résonane de notre apteur de fore, f0 ' 25 kHz. Le alul théorique
nous donne par onséquent: Sth ' 0:44 nm:nA�1.

� Analyse thermique du spetre de bruit

Cette alibration onsiste à omparer l'amplitude d'osillation thermique ave le bruit en ourant
mesuré aux bornes du diapason pour une même température. D'une part, le théorème d'équiré-
partition (khA2

th�rmsi = kBT ) donne l'amplitude moyenne d'osillation thermique:

Ath�rms =

s
kBT

k
(2.29)

où kB est la onstante de Boltzmann (kB = 1:38� 10�23 J:K�1) et T la température. A tem-
pérature ambiante (T = 300K), d'où Ath�rms = 0:4 pm. D'autre part, la �gure 2.25 montre
un spetre de bruit thermique du ourant dans le diapason à température ambiante. Ce bruit a
été mesuré ave un analyseur de spetre (HP3562A) après avoir onverti et ampli�é d'un gain
G = 35:10�9 A:V �1 le signal du diapason. Ce bruit est en unité de V 2

rms=Hz. L'intégrale sous
la ourbe est don le arré de l'amplitude en tension mesurée aux bornes du diapason, soit
V 2
rms = 2:07 10�10 V 2. Finalement, l'amplitude du bruit thermique en tension est 14:4 �Vrms.

En onsidérant le gain d'ampli�ation (G), l'amplitude de e bruit en ourant orrespond à
I = 0:5 pA. La sensibilité résultante donnée par Sexp = Ath�rms=I est don Sexp ' 0:8 nm:nA�1.

En utilisant l'expression 2.26 (FD0 = k0uL0 où FD0 est la fore, k0 la onstante de raideur
e�etive et uL0 l'amplitude d'osillation à la résonane), la sensibilité Sfore du apteur de fore
devient don: Sfore = k0S, soit Sfore = 0:7 nN:nA�1.

Le alul théorique et l'analyse du bruit spetral donne le même ordre de grandeur de sensi-
bilité du diapason. Il est possible que la limitation de la bande passante du onvertisseur ou-
rant/tension, les apaités parasites et les e�ets de bords du diapason (les életrodes ont une
largeur �nie) soient la ause de l'éart entre la théorie et l'expériene. Grober et al. [57℄ trouve
une sensibilité de 0:5 nm:nA�1 par des mesures d'interférométrie e qui donne un fateur 0.6 par
rapport à notre alibration. Ce fateur de 0.6 s'explique par le fait que dans leur as les deux
bras du diapason osillent alors que dans le notre, seulement un bras est libre de vibrer.
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Fig. 2.25 � Bruit thermique du diapason à 300K ampli�é par un gain de 35 � 10�9 A:V �1 et
mesuré par un analyseur de spetre HP3562A. Un des bras du diapason est �xé sur un support
alors que l'autre est libre d'osiller et ne ontient pas de SQUID.

2.2.3.4 Puissane dissipée par le diapason

La puissane dissipée par le diapason suit les lois de la dynamique du ressort:

P =
k0u

2
L0

2T
(2.30)

où uL0 est l'amplitude à la résonane, T la période d'osillation et k0 la onstante de raideur
e�etive. Ii, uL0 = 5 � 10 nm, T = 1

f0
= 40 �s et k0 = 1:4 N:m�1, don P = 0:4 � 1:8 pW .

Cette valeur est on�rmée par un alul de puissane életrique dissipée: P = RI2 où R �
105 
 et I � 7 nA, soit P � 0:5 pW . Finalement, ette puissane dissipée est tout à fait
ompatible ave un ryostat à dilution. Le diapason est par onséquent un outil très adapté pour
des mesures ryogéniques, ontrairement à l'AFM standard qui utilise le plus généralement un
mode de détetion optique.

2.2.3.5 Exitation du diapason

Il existe deux méthodes pour exiter le diapason à sa fréquene de résonane: l'exitation
méanique et l'exitation életrique.

� Exitation méanique

Dans e as, le diapason est monté sur une éramique piézo-életrique qui vibre sous l'ation
d'une tension oillante. Nous mesurons alors le ourant aux bornes du diapason. La failité de
mise en oeuvre de ette exitation est véritablement son point fort. Cependant omme la bande
passante de l'exitation n'est pas in�niment étroite, que l'orientation ristallographique du quartz
est omplexe et que le montage du diapason sur son support est déliat, nous ne savons pas
exatement ombien de modes de vibration nous exitons et quels sont-ils. Dans l'ensemble des
expérienes présentées dans e manusrit, le diapason a été exité méaniquement.

� Exitation életrique
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L'équivalent életrique du diapason est un iruit résonant RLC (f �gure 2.26) ave une a-
paité parasite Cp dûe aux ontats métalliques sur le diapason. L'exitation életrique onsiste
à appliquer aux bornes du diapason une tension osillante VD à la fréquene voulue et à mesurer
le ourant I qui traverse le diapason.

CRL

pC Ip

I

Fig. 2.26 � Le diapason est életriquement équivalent à un iruit RLC ave une apaité parasite
en parallèle.

Hors résonane, le diapason se réduit à un diéletrique entre deux életrodes métalliques:
il se omporte alors omme une apaité Cp de quelques pioFarad typiquement. Le ourant
qui le traverse s'érit: Ip = 2�fCpVD et augmente linéairement ave la fréquene. En alulant
l'impédane du iruit dérit dans la �gure 2.26, le ourant omplexe quelque soit la fréquene !
s'exprime alors omme:

Î =

�
jC!

(1� LC!2) + jRC!
+ jCp!

�
VD (2.31)

Le premier terme entre parenthèses représente le ourant dû au iruit équivalent RLC, sensible
aux fores d'interation pointe-éhantillon; il joue un role seulement pour des fréquenes prohes
de la fréquene de résonane. Le seond terme est responsable d'un signal apaitif permanent
et ontrairement au premier, il est présent pour toute fréquene et augmente ave elle-i. En
alulant le module de Î , on aboutit à deux résonanes: l'une assoiée au iruit RLC ave une
fréquene f0 = 1=(2�

p
LC) et l'autre qui est issue d'un ouplage entreC et Cp et dont la fréquene

est donnée par f1 = 1
2�

q
1+C=Cp
LC . La �gure 2.27 montre les mesures expérimentales de la phase et

de l'admittane (= I=VD) du diapason autour des fréquenes de résonane f0 et f1. En omparant
les résultats expérimentaux de la �gure 2.27 et l'équation 2.31, on trouveR = 22 k
, L = 6508H ,
C = 3:62 fF et Cp = 1:6 pF , es valeurs sont en bon aord ave elles mesurées par Ryhen et
al. [58℄. Finalement les deux résonanes orrespondent à f0 = 32764 Hz et f1 = 32801 Hz.

Il est toutefois possible de supprimer e signal apaitif provenant de Cp en utilisant un iruit
parallèle (f �gure 2.28). Le transformateur fournit deux tensions sinusoidales en opposition de
phase l'une par rapport à l'autre. En ajustant onvenablement la apaité variable, le ourant
généré par l'e�et apaitif des ontats du diapason est alors annulé par le ourant traversant la
apaité variable. La �gure 2.29 représente une ourbe de résonane en amplitude et en phase
pour un diapason ave et sans ompensation apaitive.

Cette méthode d'exitation permet de n'exiter qu'un seul mode de vibration orrespondant
à la résonane du iruit RLC. De plus elle permet au diapason d'être une sonde totalement
autonome sans néessité d'une exitation externe, e qui en fait un instrument d'utilisation enore
plus souple.

Dans notre dispositif, un des bras du diapason est �xé sur le support tandis que l'autre porte le
miro-SQUID. Cette dissymétrie de montage est à l'origine de l'amortissement de l'exitation éle-
trique et rend e mode d'exitation déliat à mettre en ÷uvre. Prohainement, nous envisageons
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Fig. 2.27 � Résonane életrique du diapason seul: signal en phase et admittane. La mesure a été
réalisée à température ambiante sous pression atmosphérique. Il y a deux résonanes: la première
orrespond à la fréquene f0 et la deuxième à f1.

Fig. 2.28 � Shéma életrique du iruit où la apaité variable permet de ompenser la apaité
parasite des ontats du diapason.

de �xer le diapason par sa base en laissant les deux bras libres d'osiller. Une languette de Si sera
ollée sur haun des bras sahant qu'une seule ontiendra un miro-SQUID. Ce montage permet-
tra de symétriser le diapason et de l'exiter életriquement sans perte d'énergie importante. Nous
avons réalisé des premiers tests très enourageants omparant un diapason dissymétrique et un
symétrique, tout deux exités életriquement sans ompensation apaitive. Dans le premier as,
nous avons observé de nombreux pis de résonane variant irrégulièrement ave la température.
Dans le as du diapason symétrisé, les deux pis attendus ont été mesurés, l'un orrespondant à
la résonane du iruit RLC et l'autre à elle du iruit RLCp.

2.2.3.6 Diapason: ontr�le de la distane SQUID-éhantillon

Depuis quelques années, le diapason est de plus en plus ouramment utilisé omme apteur
de fore dans la mirosopie en hamp prohe (notamment en mirosopie optique hamp prohe
(SNOM)). Considéré omme une poutre AFM en mode dynamique, il permet de ontr�ler la
distane entre la sonde �xée sur un de ses bras, et l'éhantillon.

La �gure 2.30 présente une vue shématique du dispositif expérimental: lorsque la pointe en
siliium s'approhe de l'éhantillon à une distane inférieure à une entaine de nanomètres, elle
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Fig. 2.29 � Courbes de résonane en amplitude (à gauhe) et en phase (à droite) d'un diapason
ave une jambe ollée et l'autre supportant un squid. La apaité parasite des ontats est om-
pensée en réglant la apaité variable à une valeur de l'ordre de 200 pF. La tension d'exitation
est de VD = 1 mV et de VD = 20 mV dans le as de l'exitation életrique sans ompensation et
ave ompensation respetivement.

diapason

pointe en silicium 

contenant le SQUID

chantillon

distance < 100 nm

support fixe du 

diapason

plaque pi zo- lectrique  

(excitation m canique)

~ 5-10 ¡

Fig. 2.30 � Shéma de la tête sonde (SQUID et diapason) s'approhant de la surfae de l'éhan-
tillon: la pointe en siliium interagit ave le potentiel de surfae quand la distane pointe-
éhantillon est réduite à quelques dizaines de nanomètres.

ommene à interagir ave le potentiel surfaique de elui-i et la résonane du diapason hange.
La �gure 2.31 montre le déalage de la fréquene de résonane et la diminution de l'amplitude
d'osillation du diapason en fontion de l'approhe et du retrait de la pointe vers l'éhantillon.
Comme l'ont très bien montré J.P. Cleveland et al. [59℄, le déalage en fréquene et la baisse en
amplitude lors de l'approhe de la pointe sont liés à une dissipation d'énergie dans le système
pointe-éhantillon. Ces variations sont utilisées omme ontr�le de la distane pointe-éhantillon.
Les mesures de la partie supérieure et elles de la partie inférieure ont été réalisées sous vide
et pour deux températures di�érentes, 300 K et 5 K. A température ambiante, l'amplitude
ommene à diminuer pour une distane pointe-éhantillon de 200 nm alors que la fréquene
de résonane se déale seulement pour une distane inférieure à 100 nm. Cet éart entre les
variations d'amplitude qui sont liées aux variations du fateur de qualité et elles de la fréquene
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Fig. 2.31 � Courbes d'approhe-retrait en amplitude (à gauhe) et en fréquene de résonane (à
droite) sous vide pour deux températures di�érentes: (en haut) 300 K et (en bas) 5 K.

de résonane, peut s'expliquer par une ontamination en surfae de l'éhantillon. En e�et, à
température ambiante et sous environnement atmosphérique, la �ne pelliule d'eau qui reouvre
l'éhantillon peut-être à l'origine des fores de dissipations qui provoquent la baisse du fateur Q
bien avant le déalage en fréquene. D'après les ourbes de résonane mesurées pour des distanes
pointe-éhantillon déroissantes (f �gure 2.32), il est possible de voir qu'e�etivement les fores
dissipatives (orrespondant aux variations de Q) dominent pendant la plus grande partie de
l'approhe de la pointe vers l'éhantillon tandis que le déalage de la fréquene de résonane
devient signi�atif seulement pour de petites distanes. L'hystérésis observée dans les ourbes
d'approhe-retrait (f. �gure 2.31) est également ausée par la présene de la pelliule d'eau.
Par ontre à basse température, les variations de l'amplitude et de la fréquene de résonane
apparaissent à la même distane pointe-éhantillon (environ 30 nm) e qui tend à on�rmer
l'hypothèse de la pelliule d'eau. Ce phénomène a également été observé par d'autres groupes
[58℄.

Le bruit supplémentaire observé dans le as des mesures à basse température provient de
vibrations méaniques. Malgré les nombreuses préautions prises dans le hoix des matériaux et
elui de la géométrie des déplaements piézo-életriques, l'augmentation de la rigidité à basse
température est soure de nouvelles vibrations.

L'originalité de notre mirosope réside entre autre dans le hoix de la sonde implémentée sur
le bras du diapason. En e�et, ontrairement à la souplesse et à la légèreté des �bres optiques des
SNOM, la languette de siliium représente 30% du poids du diapason et sa rigidité ainsi que les
�ls d'aluminium ontatant le SQUID, augmente onsidérablement la raideur du diapason. En
dépit de es ontraintes, le diapason demeure un apteur de fore extrêment sensible.



2.2 Mirosopie à miro-SQUID 57

0.04

0.06

0.08

0.1

0.12

0.14

0.16

0.18

22500 22600 22700 22800 22900

am
p

li
tu

d
e 

(V
)

fr quence (Hz)

d
is

ta
n
ce

 
p

o
in

te
-

ch
an

ti
ll

o
n

d
im

in
u

e

-80

-60

-40

-20

0

20

40

60

80

22500 22600 22700 22800 22900

p
h

as
e 

(¡
)

fr quence (Hz)

d
is

ta
n
ce

 
p
o
in

te
-

ch
an

ti
ll

o
n

d
im

in
u
e

Fig. 2.32 � Courbes de résonane en amplitude et en phase du diapason pour des distanes pointe-
surfae déroissantes, à 300 K et sous air. On observe une diminution sensible du fateur Q tandis
que la fréquene de résonane reste �xe [60℄.

Comme 'est le as dans toutes les mirosopies AFM, les fores d'interation mises en jeu
entre la pointe et l'éhantillon sont relativement omplexes. De façon générale, ette interation
se ompose prinipalement des fores de apillarité, de la fore de Van der Waals, des fores
életrostatiques, des fores magnétiques et des fores himiques [56℄. Dans la plupart des as, la
fore de Van der Waals est onsidérée omme prépondérante et les autres fores sont négligées.

Dans le adre de l'imagerie AFM en mode dynamique non destrutif, de nombreuses théories
modélisant es fores d'interation ont été développées. Elles sont basées sur di�érentes approxi-
mations qui représentent de façon "simpli�ée" ette interation omplexe (modèle Hertzien [61℄,
modèle de van der Waals [62℄, modèle de Lennard-Jones [63℄, modéle basé sur l'assymétrie du
puits de potentiel [64℄).

Le mirosope a donné ses premiers résultats très réemment, aussi tous les paramètres n'ont-
ils pas enore été omplètement optimisés. Certaines vibrations méaniques parasites perturbent
l'interation et le système demeure omplexe pour omprendre l'interation pointe-éhantillon,
ar la pointe de par son pro�l, ne peut être onsidérée omme un objet pontuel. Par onséquent
nous n'avons développé jusqu'à présent auun modèle illustrant ette interation. Cependant, il
semblerait assez probable de penser qu'étant donné la géométrie du problème, la pointe est en
ontat physique intermittent ave l'éhantillon.

2.2.4 Eletronique d'asservissement du diapason

L'asservissement életronique du signal du diapason est un élément lef du mirosope ar il
permet de maintenir le miro-SQUID à quelques dizaines de nanomètres de la surfae de l'éhan-
tillon. Il est, de e fait, un des fateurs essentiels pour l'optimisation de la résolution spatiale
magnétique du mirosope. Lorsque la distane pointe-éhantillon est su�samment petite, la fré-
quene de résonane (f0) et le fateur de qualité (Q) du diapason sont modi�és par l'interation
pointe-surfae: la fréquene de résonane est sensible au gradient de fore tandis que le fateur Q
est fontion de la fore de dissipation [65℄.
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2.2.4.1 Limitations des méthodes onventionnelles d'asservissement

La méthode d'asservissement la plus ouramment utilisée onsiste à exiter le diapason à
fréquene et amplitude �xées (f �gure 2.33). Les variations en amplitude ou en phase du signal
du diapason qui sont le re�et de hangements de la fréquene de résonane ou du fateur Q,
sont injetées omme signal d'erreur dans la boule de rétro-ation. En fournissant une orretion
en tension sur une lame piézo-életrique, ette boule maintient la distane pointe-éhantillon
onstante.

Fig. 2.33 � Représentation shématique d'une boule d'asservissement PI standard. La rétro-
ation est basée sur le signal du diapason soit en amplitude, soit en phase, soit en utilisant une
ombinaison des deux. La distane pointe-éhantillon de travail est hoisie en ajustant la valeur de
onsigne. Un bon réglage des paramètres du régulateur (gain en proportionnel et gain en intégral)
permettent d'optimiser le temps de réponse du système.

La soure de bruit prinipale est l'énergie thermique. En onsidérant que l'amplitude d'os-
illation du diapason dans la bande passante est donnée par l'ativation thermique (

q
hu2Li =p

kBT=k), l'équation 2.26 orrespondant alors au minimum de fore détetable devient [55℄:

ÆFmin =

p
kkBTp
3Q

(2.32)

où k et Q sont respetivement la onstante de raideur et le fateur de qualité de l'osillateur sans
interation et kBT l'énergie thermique. La dépendane de ÆFmin en Q montre qu'il est possible
d'optimiser la sensibilité du diapason en maximisant le fateur Q.

Cependant, dans e as, augmenter le fateur Q restreint la bande passante du système. En
e�et, le diapason répond à un hangement d'état ave une ertaine onstante de temps. La
résolution de l'équation du mouvement 2.20 pour des solutions transitoires permet d'obtenir la
dépendane en Q du temps de réponse du diapason en boule ouverte. Cette méthode onsiste
à annuler la fore d'exitation à t = 0 et à mesurer la onstante de temps � pendant laquelle
l'osillation du diapason relaxe librement. Ce temps de relaxation est aratéristique de la bande
passante du diapason. L'équation 2.20 est alors une simple équation linéaire di�érentielle sans
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terme d'exitation et sa solution physique est [55℄:

uL(t) = uL(0) exp

 
i

 
! � 22

!

!
t

!
exp

��t
2

�
(2.33)

Cette solution orrespond à une fontion osillante ave une enveloppe exponentiellement dé-
roissante. La fréquene des osillations est légèrement déalée par rapport à la fréquene de
résonane du diapason sans fore appliquée. Le temps de relaxation de la déroissane exponen-
tielle est donné par:

� =
2


=

p
3Q

�f0
(2.34)

Si nous onsidérons f0 = 25 kHz, Q = 10000 qui sont les valeurs typiques de notre osillateur, la
onstante de temps devient 220 ms: la bande passante orrespondante est inférieure à 5 Hz et rend
le diapason inompatible ave toute appliation en mirosopie de hamp prohe. Cependant, si le
diapason est ouplé ave une boule d'asservissement PI (proportionnel et intégrateur) standard,
le temps de réponse du système peut être onsidérablement réduit.

En e�et, à température ambiante et à pression atmosphérique, Grober et al. [57℄ ont mesuré un
temps de réponse de leur système en boule fermée 40 fois plus ourt que elui en boule ouverte
(ave Q = 8500 et f0 = 33 kHz). Ils montrent théoriquement omment le temps de réponse peut
être onsidérablement réduit dans le as d'un système où les variations de Q apparaissent bien
avant elle de la fréquene de résonane (utilisation à température ambiante et sous environnement
atmosphérique). En revanhe, ei n'est plus véri�é si le fateur Q est important et s'il varie en
même temps que la fréquene de résonane (utilisation à basse température ou sous ultravide).
Par onséquent, a�n d'assurer un temps de réponse su�samment faible, nous avons développé un
asservissement életronique plus omplexe.

Nous avons fait le hoix d'utiliser une double boule d'asservissement ave modulation de la
fréquene d'exitation de l'osillateur. Dans e système de détetion à modulation de fréquene (ou
FM), le diapason est en permanene exité à sa fréquene de résonane quelque soit l'interation
pointe-surfae.

2.2.4.2 Présentation générale de la boule

Le diapason est exité méaniquement par un élément piézo-életrique. Le ourant aux bornes
du diapason, aratéristique de son osillation, est ampli�é et onverti en tension ave un gain de
G1 = 35:10�9 A:V �1 et une bande passante de 3-30 kHz . Le signal en quadrature (A sin�) est
alors utilisé pour asservir le système. En pratique, il orrespond à la sortie "Y" de notre détetion
synhrone EGG 7280 dont la onstante de temps peut être aussi petite que 10 �s (sorties "FAST
X" et "FAST Y"). Si S est la sensibilité hoisie et A l'amplitude du signal mesuré, le gain de
la détetion synhrone orrespond à G2 = 143AS en unité de Volt/degré. Sa bande passante est
donnée par la onstante de temps utilisée.

La tension de sortie est alors injetée dans un double régulateur PI numérique dont le fon-
tionnement sera détaillé dans le paragraphe suivant et qui régit deux boules d'asservissement en
série.

La première boule du régulateur fore l'exitation piézo-életrique à être toujours à la fré-
quene de résonane du diapason. Le signal "Y" de la détetion synhrone est utilisé omme signal
d'entrée de ette boule. En sortie la tension orretrie est transmise à un VCO Yokogawa qui
pilote l'exitation du diapason. Ce dernier onvertit la tension d'entrée en déalage de fréquene
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Fig. 2.34 � Représentation shématique d'une double boule d'asservissement PI numérique ave
modulation de fréquene.

maintenant par-là même le diapason à sa résonane. Le gain du VCO dépend de la onversion
tension/fréquene du signal: nous pouvons faire varier e gain en hangeant la plage de fréquene
(appelée Sf ) qui orrespond à la pleine éhelle de tension (20 V). Le gain peut alors s'érire:
G4 = Sf=20 Hz:V �1.

La deuxième boule régule la distane pointe-éhantillon en adaptant la tension aux bornes
de la lame piézo-életrique située à l'extrêmité du sanner. Le signal d'entrée de ette boule
orrespond au signal de sortie du premier asservissement et la tension en sortie est ampli�ée d'un
gain G6 avant d'être envoyée au piézo-életrique.

2.2.4.3 Boîtier de régulation

La �gure 2.35 présente le boîtier de régulation qui se ompose de deux régulateurs numériques
PI en asade: le signal en sortie de la détetion synhrone est le signal d'entrée du premier
régulateur tandis que le signal de sortie de e dernier est le signal d'entrée du deuxième régulateur.
A l'entrée du boîtier, se trouve un onvertisseur A/N et à la sortie de haque régulateur, un
onvertisseur N/A envoie la tension orrigée soit au VCO, soit au piézo-életrique Z. Nous avons
onçu, développé et réalisé e boîtier de régulation. Celui-i a été programmé en language Altera.

� Conversions analogique/numérique et numérique/analogique:

Le onvertisseur analogique/numérique utilisé à l'entrée du boîtier est un onvertisseur Analog
Devies AD976. Il a été hoisi pour les aratéristiques suivantes:

� un temps de onversion très ourt de 6:4 �s,

� une tension d'entrée pleine éhelle de �10 V ,

� une onversion sur 16 bits parallèles en sortie.

Un temps de onversion aussi ourt nous permet d'avoir une boule d'asservissement qui répond
très rapidement à la moindre perturbation agissant sur le sytème. Le gain du onvertisseur est
donné par le rapport des pleines éhelles en sortie et en entrée, 'est-à-dire g1 = 3276 bit:V �1.
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Fig. 2.35 � Vue shématique du boîtier de régulation numérique.

Les onvertisseurs numérique/analogique qui se trouvent à la sortie de haque régulateur sont
des onvertisseurs Analog Devies AD760. Ils garantissent une très bonne résolution: le signal
d'entrée est odé sur 18 bits ave un mode de onversion en série. Le temps de onversion est
de 2:4 �s. En sortie, la tension pleine éhelle est �10 V pour un bruit de 120 nV=

p
Hz dans la

bande passante 1 kHz � 1 MHz. Le gain de es onvertisseurs est g2 = 77 �V:bit�1.

� Consignes des régulateurs:

Chaque régulateur a un point de fontionnement, 'est-à-dire que la tension d'entrée est om-
parée à une valeur de onsigne et la di�érene représente le signal d'erreur de l'asservissement.

Cas du premier régulateur PI:

Dans le as présent, la valeur de onsigne utilisée est A sin� = 0 (f �gure 2.36.(gauhe)). En
mode normal de fontionnement, la fréquene d'exitation est toujours très prohe de la fréquene
de résonane du diapason, par onséquent on peut onsidérer que l'amplitude reste maximale
pendant l'asservissement. D'autre part, la di�érene de phase entre l'exitation et le apteur a
été hoisie de façon à s'annuler à la résonane: A sin� est aussi égal à zéro à la résonane. Par e



62 Chapitre 2 : Les sondes

hoix, nous forçons le régulateur à travailler sur le signal de phase et non sur elui de l'amplitude.
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Fig. 2.36 � (gauhe) Amplitude et signal en quadrature du diapason en fontion de la fréquene
d'exitation. A sin� = 0 est le signal de onsigne du premier régulateur PI et orrespond à une
exitation à la fréquene de résonane du diapason. (droite) Variation de la fréquene de résonane
du diapason en fontion de la distane pointe-éhantillon: la fréquene se déale vers les plus hautes
valeurs lorsque la pointe vient au ontat de la surfae. On hoisit alors une fréquene f0 omme
valeur de onsigne pour le seond régulateur, elle orrespond à une distane de survol d0 < 100 nm.

Cas du deuxième régulateur PI:

Dans le deuxième régulateur, il existe une petite astue qui onsiste à hoisir la valeur de
onsigne non omme paramètre d'entrée du régulateur mais par l'intermédiaire des réglages du
VCO. En e�et, la fréquene entrale de la plage de fréquene du VCO orrespond au zéro du
signal d'erreur du régulateur PI. Ainsi la distane de survol de la pointe est dé�nie en adaptant
orretement les bornes en fréquene du VCO (f �gure 2.36.(droite)).

L'ordinateur de ontr�le ommunique ave le boîtier de régulation numérique via une deuxième
arte, appelée arte PCI. Cette arte possède une mémoire tampon qui permet de stoker un grand
nombre de valeurs numériques des tensions de orretion en sortie des deux régulateurs. Les
paramètres d'entrée de l'asservissement omme la phase de onsigne et les gains en proportionnel
et en intégral, transitent également par la arte PCI en�hée sur un bus PCI qui se ompose de
34 voies logiques dont 18 sont attribuées à la leture des sorties des régulateurs et 9 à l'ériture
des paramètres d'entrée.

� Réponse en fréquene des régulateurs PI:

Le gain g(!) d'un régulateur PI standard en fontion de la fréquene ! de travail s'érit omme:

g(!) =
Z0

j!�
(1 + j!�) (2.35)

où Z0 est le gain en proportionnel et � la onstante d'intégration (� = RC dans un régulateur
analogique PI standard). Dans le as d'un régulateur numérique PI, ette formule est toujours
valable. Si l'on onsidère N omme le gain en proportionnel, M omme elui en intégral et F omme
la fréquene d'intégration, alors le temps d'intégration devient � = N

MF . Le gain de l'intégrateur
est �nalement donné par:

g3(!) =
MF

j!

�
1 + j

N

MF
!

�
(2.36)

A�n de véri�er que le gain de notre régulateur est de la même forme que l'équation 2.36, nous
appliquons à son entrée un signal sinusoïdal d'amplitude rête-à-rête 400 mV et de fréquene



2.2 Mirosopie à miro-SQUID 63

-20

0

20

40

60

1 10 100 1000 10
4

10
5

théorique: m=128

théorique: m=256

théorique: m=512

théorique: m=2048

théorique: m=16384

théorique: m=32768

expérimental: m=128

expérimental: m=256

expérimental: m=512

expérimental: m=2048

expérimental: m=16384

expérimental: m=32768

g
ai

n
 (

d
B

)

fréquence (Hz)

Fig. 2.37 � Réponse en fréquene théorique et expérimentale du gain du régulateur PI pour di�é-
rents gains de l'intégrale (M = 1=m). Le gain en proportionnel est �xe: N=1.

variable et nous mesurons grâe à un analyseur de spetre HP3562A la réponse en fréquene à la
sortie du régulateur. La �gure 2.37 présente les résultats obtenus sur une plage de fréquene de 100
kHz. On peut noter un bon aord entre le gain mesuré et elui alulé à partir de l'équation 2.36
dans laquelle F = 160 kHz, N = 1 et M = 1=m (valeurs de m sont données sur la �gure).
La oupure mesurée à 30 kHz montre la limite de la fréquene d'éhantillonnage du signal en
sortie du régulateur PI qui est donnée par la vitesse de onversion A/N, soit 160 kHz. A 30 kHz,
ette fréquene d'éhantillonnage devient trop faible et l'analyseur de spetre ne parvient plus
à trouver le signal. La bande passante de la boule d'asservissement est limitée par le prinipe
de la détetion synhrone. En e�et, pour mesurer proprement le signal du diapason, la détetion
synhrone doit avoir une onstante de temps qui soit au moins trois fois supérieure à la période du
diapason pour mesurer un signal propre e qui orrespond à une fréquene de oupure maximale
de 8 kHz. Il est don inutile de herher une fréquene de oupure du régulateur au-delà de
10 kHz.

2.2.4.4 Vitesse de régulation

En boule ouverte, le temps de réponse du diapason est inversement proportionnel à la largeur
du pi de sa résonane: 'est-à-dire environ 10 ms à 300 K et sous air, et 500 ms à basse tem-
pérature. Pour rendre ompte de e temps de réponse, nous avons mesuré par l'intermédiaire de
l'analyseur de spetre la bande passante de la haine de mesure (VCO + diapason + détetion
synhrone) en boule ouverte à température ambiante.

Sur l'entrée du VCO est envoyé un signal sinusoïdal d'amplitude rête-à-rête 10 V et de
fréquene variable (f. �gure 2.38): le diapason est exité ave une petite variation autour de sa
fréquene de résonane (fo� 7:5 Hz). Puis le signal du diapason en quadrature à la sortie de la
détetion synhrone est mesuré par l'analyseur de spetre. La fréquene f1 de variation autour
de la résonane est progressivement augmentée jusqu'à la fréquene de oupure du diapason.
Les mesures sont présentées sur la �gure 2.39: la fréquene de oupure utilisée pour la détetion
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synhrone est 5 kHz, elle du VCO est 80 kHz, par onséquent elle observée à 20 Hz sur la
�gure 2.39 orrespond à elle du diapason.

-120

-100

-80

-60

-40

-20

1 10 100 1000

g
ai

n
 (

d
B

)

fr quence (Hz)

f
c

Fig. 2.39 � Réponse en fréquene du gain de la haine de mesure (VCO + diapason + détetion
synhrone) en boule ouverte à température ambiante. La fréquene de oupure à �3 dB se situe
à 20 Hz.

Pour tester la vitesse de réponse du premier asservissement à basse température, la onsigne
en phase du régulateur suit un signal arré dont l'amplitude osille entre � = 0 et � = 10Æ à une
fréquene de 1 Hz. L'optimisation des paramètres de la boule de rétro-ation permet de réduire
le temps de réponse du diapason jusqu'à 3 ms (f �gure 2.40). Sahant qu'en boule ouverte et
à basse température, e temps de réponse est de 140 ms, la boule d'asservissement permet de
gagner plus d'un fateur 40 sur la vitesse de réation du diapason.



2.3 Conlusion 65

-2

0

2

4

6

8

10

12

-4 -2 0 2 4 6

p
h

as
e 

(¡
)

temps (ms)

Fig. 2.40 � Réponse du diapason à un éhelon de onsigne de 10Æ en boule fermée à basse
température. Le temps de montée est optimisé à 3 ms e qui orrespond à un fateur 40 par
rapport à la mesure en boule ouverte.

2.3 Conlusion

L'originalité de la sonde réside dans l'assoiation d'un miro-SQUID et d'un apteur de fore
(le diapason). De par sa géométrie, le miro-SQUID nous o�re une grande résolution spatiale
qui est optimisée dans le as des pointes en Si gravée. La sensibilité magnétique obtenue pen-
dant l'imagerie est atuellement 10�3 �0=

p
Hz. Un des fateurs de ette limitation est le temps

d'aquisition des mesures du ourant ritique du miro-SQUID. En e�et, à ause de l'hystérésis
thermique, une mesure dure 1 ms. C'est pourquoi nous sommes entrain de développer des miro-
SQUID shuntés dans lesquels le problème de l'hytérésis n'est plus présent. Nous espérons ainsi
augmenter onsidérablement la vitesse d'aquisition de l'information magnétique et par-là même
la sensibilité du miro-SQUID. Les vibrations méaniques engendrent également un bruit de �ux
dans la boule du miro-SQUID qui limite sa sensibilité magnétique. Comme nous le verrons par
la suite, une meilleure stabiblité du mirosope est en ours d'étude qui permettra de réduire
ette soure de bruit.

Dans le adre de l'imagerie des vortex dans les �lms supraonduteurs, le hamp magnétique
réé par le miro-SQUID lui-même ne doit pas être négligé et peut avoir un r�le dans la distribution
des vortex sous-jaente. Cependant, dans l'ensemble des images réalisé pendant ma thèse, la
distane SQUID-surfae est de 1 �m, par onséquent, la fore exerée par le miro-SQUID sur
les vortex est inférieure à 1 fN e qui devient faible devant les fores de piégeage.

Pour permettre une gande proximité entre le miro-SQUID et l'éhantillon, nous avons intégré
le miro-SQUID sur un diapason qui maintient la distane pointe surfae inférieure à 100 nm.
Atuellement, le miro-SQUID étant situé à � 10 �m de l'apex de la pointe, la résolution obtenue
ave le mirosope est donnée par le diamètre de la boule (soit 1 �m): une telle résolution
spatiale n'a enore jamais été atteinte ave un mirosope à SQUID. Grâe à des tehniques de
lithographie, nous sommes apables de positionner le miro-SQUID à 1 � 2 �m de l'extrêmité
de ette pointe: la résolution spatiale sera alors donnée par la largeur des bras du miro-SQUID,
'est-à-dire 200 nm.

Nous avons onçu et réalisé un dispositif életronique à modulation de fréquene qui permet
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d'asservir le signal du diapason ave un temps de réponse de 3 ms. Finalement le temps d'a-
quisition d'une image de 256 � 256 pixels et 28 � 28 �m2 est de 80 minutes. Les vibrations
méaniques du mirosope ne permettent pas de onlure si et asservissement életronique est
préférable à une simple boule lassique de rétro-ation. Nous espérons que le travail atuel visant
une meilleure stabilité du mirosope devrait permettre de répondre rapidement à la question.
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Chapitre 3

Dispositif Expérimental

N
ous nous sommes �xés pour objetif de réaliser un mirosope à miro-SQUID monté sur
une pointe AFM fontionnant à la température du réfrigérateur à dilution. Ce mirosope

doit pouvoir e�etuer des images magnétiques et topogaphiques de grande taille (50� 50 �m2)
tout en gardant une bonne stabilité. La mirosopie de hamp prohe est un développement tout
à fait réent au laboratoire: seul un mirosope STM travaillant à 50 mK a été réalisé par N.
Moussy et H. Courtois [66℄. Toutefois le laboratoire reèle de nombreuses ompétenes de mesure
bas niveau, de basse température et de fabiation de pièes métalliques de grande préision qui
ont permis de mener à bien le projet. La oneption, le dessin et la réalisation du mirosope se
sont faits ependant par tâtonnements suessifs.

Avant de faire une présentation générale du mirosope et de disuter ses di�érentes ompo-
santes tehniques, nous allons dérire dans un premier temps le type de ryostat utilisé pour mieux
rendre ompte des ontraintes géométriques et thermiques ave lesquelles nous avons travaillé.

3.1 Le Sionludi

Le ryostat dont nous disposons a été développé par A. Benoît et M. Caussigna au labora-
toire (il est ommerialisé sous liene par Air Liquide). Sa dénomination vient de sa disposition
renversée par rapport au mode normal de fontionnement d'une dilution: la platine froide est
plaée au sommet du réfrigérateur. Cette inversion est rendue possible grâe à un système de
irulation à fort débit de mélange 3He=4He permettant de refroidir rapidement les éléments du
réfrigérateur à dilution à 4:2 K. Il n'y a don ni garde d'azote, ni garde d'hélium omme sur un
ryostat à dilution standard. Cinq étages de thermalisation sont disposés de bas en haut ave des
températures déroissantes: inq érans sont vissés en poupées russes sur haun de es étages a�n
de diminuer les apports de haleur par rayonnement. Le sixième éran extérieur est une lohe à
température ambiante dans laquelle est réalisé un vide seondaire. Le même vide est utilisé entre
tous les érans e qui failite le montage et démontage de l'expériene (f �gure 3.1).

Le ryostat omporte un iruit d'4He liquide séparé du iruit 3He=4He (f �gure 3.2). Il
permet de refroidir les étages inférieurs du ryostat ainsi que de pré-refroidir le mélange 3He=4He.
La irulation d'4He est assurée par un vase de 100 l d'hélium liquide suspendu sous le réfrigéra-
teur et porté à une pression de 400 g. Un mélange d'hélium gazeux et d'hélium liquide est injeté
diretement dans une boite vissée sur l'étage à 4 K. Les vapeurs froides d'4He sortent alors par
un éhangeur tubulaire à ontre-ourant sur lequel vient se thermaliser les érans anti-radiation.
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Fig. 3.1 � Photographie du Sionludi ave le misrosope SQUID-FM plaé à son sommet.

Le débit de gaz est régulé en aval à température ambiante à une valeur nominale de 62 ml/s. La
haleur latente de l'4He étant de 21 J/g, e débit assure une puissane frigori�que de 290 mW
sur l'étage à 4 K. Cette puissane est néessaire pour ompenser les pertes par les supports du
réfrigérateur et par rayonnement [67℄.

Dans un réfrigérateur à dilution lassique, l'étage à dilution est refroidie par un gaz d'éhange
dans le alorimètre établissant le ontat thermique entre le bain d'4He et les étages du réfri-
gérateur à dilution. Le pré-refroidissement dans un sionludi se fait par une irulation rapide à
travers deux bouilleurs du mélange thermalisés à la boîte à 4 K. En mode dilution, le lien ther-
mique par le gaz est interrompu en baissant la pression par pompage au niveau des bouilleurs
remplis de liquide. Le refroidissement jusqu'à la température de base se déroule en trois étapes.
A haque étape, le mélange 3He=4He est dirigé suivant di�érents hemins. Cei fait la spéi�ité
du sionludi.

Tout d'abord le refroidissement des deux étages supérieurs entre la température ambiante et 4
K est réalisé par une irulation à fort débit (125ml/s gaz) du mélange 3He=4He. Le iruit rapide
du mélange 3He=4He est injeté par un ompresseur et refroidi à travers l'éhangeur tubulaire
à ontre-ourant. La �gure 3.3 présente une vue shématique de l'éhangeur à ontre-ourant.
Le mélange est thermalisé dans et éhangeur à la température de l'4He. Le tuyau du iruit
rapide d'3He=4He ontient trois tuyaux hermétiques de di�érents diamètres: l'un destiné à la
irulation de l'4He, l'autre à elle de iruit (4 K ! 1 K) de l'3He=4He et le dernier orrespond
à l'injetion. Le iruit rapide est don utilisé omme gaz d'éhange pour thermaliser le mélange
et les érans suessifs à la température de l'4He. Après l'éhangeur à ontre ourant, le mélange
passe par le bouilleur numéro 2, la boîte à mélange et le bouilleur numéro 1, puis ressort de la
dilution pour être ré-injeté à nouveau à l'aide d'un ompresseur. Quand toutes les parties de la
dilution sont thermalisées à 4 K, le iruit rapide du mélange est fermé.
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Fig. 3.2 � Shéma du sionludi représentant les di�érents iruits empruntés par l'4He et le mé-
lange 3He=4He. Pour gagner en ompaité et réaliser un éran thermique entre l'étage à 4 K et
la boîte à mélange, l'étage à 200 mK est plaé au-dessous de l'étage des bouilleurs à 1 K.

circuit rapide    He/   He
3 4

circuit    He4

circuit injection    He/   He
3 4

circuit 4K    1K 

de    He/   He
3 4

Fig. 3.3 � Vue shématique de l'éhangeur tubulaire à ontre-ourant. Le iruit (4 K ! 1 K)
sert de gaz d'éhange pour thermaliser le mélange à la température de l' 4He.

La masse de uivre du sionludi étant assez faible, le temps de refroidissement jusqu'à 4 K
dépend essentiellement du dispositif �xé sur la platine froide et des débits de irulation de
l'4He et du mélange 3He=4He. Dans les onditions normales de refroidissement, la desente en
température jusqu'à 4 K du ryostat à vide prend environ 4 heures alors qu'ave le mirosope,
il faut ompter 10 heures. La seonde étape onsiste à refroidir la dilution jusqu'à environ 1.3
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K pour ondenser le gaz et entamer le remplissage de la boîte à mélange. Le mélange omprimé
à 2.5 bars à l'entrée du iruit 4 K ! 1 K et refroidi jusqu'à 4 K dans l'éhangeur tubulaire,
subit une détente Joule-Thomson juste avant l'injetion dans le bouilleur 2. Cette détente le
porte à une température d'environ 1.3 K. Il thermalise ensuite la boîte à mélange et le bouilleur
1 en empruntant le même hemin que préédemment. Un vide primaire est réalisé à la sortie
du bouilleur 1 par une pompe roots et une pompe à palettes. Cette étape est néessaire ar le
iruit dilution a un débit trop faible pour thermaliser les étages ave une simple détente. Le
débit autour de 4:7� 10�3 mol:s�1 est au moins 10 fois supérieur au débit en mode dilution.

Lorsque la température tombe à 1.3 K, la irulation au niveau du bouilleur 2 est oupée et
l'injetion se fait alors diretement dans la boîte à mélange. On établit un régime standard pour
un réfrigérateur à dilution. Le liquide ne irulant plus dans le bouilleur 2, elui-i se réhau�e
jusqu'à 4 K puis redesend progressivement. Après environ 2 heures d'injetion, le bouilleur 1
est rempli. Le système de dilution devient opérationnel et la température se stabilise à 400 mK.
La température du sionludi à vide ('est-à-dire sans le mirosope SQUID-FM) est typiquement
de 25 mK en mode dilution. Ceux sont les di�érents hoix de thermalisation qui sont à l'origine
de et éart en température. Seuls la tête sonde et l'éhantillon sont thermalisés sur la boîte à
mélange et le reste du mirosope est �xé sur le bouilleur 1 (800 mK). Le support de la tête
sonde et elui de l'éhantillon ainsi que les �ls de mesures expliquent les fuites thermiques entre
la boîte à mélange et l'étage du bouilleur 1 qui empêhent la desente en température en-dessous
de 400 mK. Cependant, un meilleur isolement thermique est tout-à-fait envisageable en utilisant
des matériaux de plus faible ondutivité thermique, en optimisant la géométrie des supports des
sondes et de l'éhantillon, et en minimisant le nombre de �ls de mesures.

Une fois le mélange ondensé, un pompage du bouilleur 2 permet de gagner en puissane et
de desendre la boîte à mélange plus bas en température. Dans notre as, e pompage n'est pas
utilisé ar il provoque un léger rehau�ement du bouilleur 1 sur lequel se thermalise le orps du
mirosope.

Dans notre prototype, l'éhangeur tubulaire à ontre-ourant assure la thermalisation des
érans et des autres iruits d'injetion grâe à la pression du gaz au niveau du bouilleur 2. Cette
pression baisse onsidérablement quand le réfrigérateur est en régime dilution et la thermalisation
des érans se dégrade. Ce défaut est orrigé dans les nouveaux sionludis. La géométrie de l'éhan-
geur tubulaire a été modi�ée: le gaz d'éhange est assuré par le iruit d'4He e qui permet une
thermalisation onstante des érans et des iruits d'injetion au ours du refroidissement.

Le réfrigérateur repose sur une table à suspension d'air qui isole le mirosope des vibrations
méaniques extérieures pour toutes les fréquenes supérieures à 2 Hz.

3.2 Dispositif expérimental

La mirosopie à miro-SQUID à très basse température est une ativité très originale, le
béné�e de préédentes expérienes est don très limité.

3.2.1 Desription du mirosope

La �gure 3.4 montre une vue shématique du mirosope. L'espae dont nous disposons, est
un volume à base irulaire de diamètre 15 m et de hauteur 8 m: e volume est nettement plus
important que dans les ryostats lassiques à dilution. L'ensemble du dispositif est thermalisé
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Fig. 3.4 � Représentation shématique du mirosope SQUID-FM dans le sionludi.

à une température de 800 mK sur l'étage du bouilleur 1 ar les puissanes dissipées par les
déplaements sont trop importantes pour être reçues par la boîte à mélange. Seule la tête sonde
est à la température de la boîte à mélange grâe à un lien thermique. Ce déouplage thermique
nous permet de hau�er ou de refroidir les sondes ou l'éhantillon indépendamment l'un de l'autre.

Ce mirosope se partage en deux parties: l'une �xe ontenant la tête sonde et l'autre mobile
qui porte l'éhantillon. Dans e prototype, nous déplaçons l'éhantillon par rapport aux sondes
qui restent �xes.

3.2.2 Thermalisation des amenées de tension

Pour les onnexions du mirosope, nous utilisons quatre âbles de 12 �ls en onstantan: trois
d'entre eux se terminent sur l'étage du bouilleur 1, le dernier ontinue jusqu'à la boîte à mélange.
Douze âbles thermooaxiaux assurent le transport des signaux qui demandent un environnement
plus protégé: ils sont tous thermalisés sur la boîte à mélange.

Les ables de onnexion entre la température ambiante et l'étage du bouilleur 1 sont omposés
de 12 �ls de 1/10 mm en onstantan isolés par une gaine plastique et enrobés d'une tresse de
7 � 16 �ls de onstantan 5/100. La tresse est thermalisée tous les 10 m sur haque étage du
ryostat. On peut ainsi aluler la haleur apportée par haque âble (Tab. 3.1).

Etages Longueurs Puissane de ondution
300 K ->80 K 10 m 20 mW
80 K ->20 K 10 m 3.8 mW
20 K ->4 K 10 m 0.7 mW
4 K ->1 K 10 m 0.1 mW

1 K ->50 mK 60 m 3 �W

Tab. 3.1 � Condution thermique d'un âble 12 �ls ave une tresse en onstantan thermalisé à
haque étage du sionludi ave les longueurs indiquées.
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Au dessus de 4 K, l'âme entrale se thermalise assez bien sur la tresse extérieure. De plus,
la boîte à 4 K est apable de supporter un fort apport de haleur. Mais à basse température, le
déouplage entre l'âme et la gaine devient important et les �ls sont plus di�iles à thermaliser.
Nous avons laissé une longueur de âble importante entre 1 K et l'étage de la boîte à mélange.

3.3 Système de déplaement

Les déplaements sont assurés par des éléments piézo-életriques. L'e�et piézo-életrique est
le seul moyen de mouvoir un objet in situ sur plusieurs millimètres à basse température sans
intervention externe et sans hamp magnétique perturbant l'imagerie.

Les déplaements se déomposent en deux éléments: d'une part, le déplaement grossier assuré
par un moteur piézo-életrique et d'autre part, un sanner basé sur un ensemble de plaques
piézo-életriques bimorphes permettant le balayage bidimensionnel pour l'imagerie. Une dernière
plaque piézo-életrique sur laquelle est �xé l'éhantillon, ajuste la distane pointe-éhantillon par
l'intermédiaire d'une régulation életronique. L'ensemble du dispositif repose sur la platine du
bouilleur 1: en mode lassique de fontionnement, sa température est alors de 800 mK environ.

3.3.1 Le moteur pas-à-pas

Dans le adre de notre mirosope SQUID-FM, nous avons hoisi de reprendre la géométrie
du hariot mis au point par M. Bravin et D.M. Chen [68℄ qui répondait à la plupart de nos
ontraintes (prinipalement: expérimentation à basse température et sous vide, hariot ompat
et rigide, système de ontr�le du déplaement à distane, possibilité de superposer plusieurs
hariots pour permettre de grands déplaements dans les trois diretions de l'espae).

3.3.1.1 Géométrie et prinipe de fontionnement

� Géométrie:

Chariot mobile

Support fixe

empreinte pour peigne capacitif

Tubes piézoélectriques

Billes en saphir

Rail en saphir

Lame de support des 

pieds piézoélectriques

Fig. 3.5 � Dessin détaillé et photo du moteur de déplaement linéaire. Largeur 40 mm, longueur
30 mm, hauteur 12 mm.

Le hariot est omposé de deux parties indépendantes: la base et le plateau. L'ensemble des
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pièes qui le onstitue, est en titane ar 'est un matériau non magnétique et son oe�ient de
dilatation thermique [69℄ est très prohe de elui des éléments piézo-életriques qui assurent les
déplaement. La �gure 3.5 représente une vue shématique du moteur:

� La base se présente sous la forme d'une pièe en titane de 30 mm � 30 mm, supportant
quatre tubes piézo-életriques de longueur 6.5 mm, de diamètre 4 mm et d'épaisseur 0.5 mm.
Au bout de haque tube est ollée une bille de diamètre 3.5 mm. Les tubes sont eux-même
ollés deux à deux symétriquement à haque extrémité des lames de la base du hariot. La
base est la partie �xe du hariot.

� Le plateau a la forme d'un rail renversé ave une paire de petit tube de diamètre 2 mm
ollée de haque �té qui vont guider le mouvement des billes. Cette pièe est insérée entre
les quatre billes, permettant d'avoir huit points de ontat ave la base. Le plateau est la
partie mobile.

� Câblage:
Les tubes piézo-életriques utilisés sont des tubes métallisés à l'argent type EBL#2 de Staveley

Sensors INC équivalent au type PZT5A ave une polarisation radiale. La fae externe de haque
tube est divisée en deux setions de polarité di�érente: le tube peut don se déformer sous
l'appliation d'une tension adaptée dans une diretion normale à l'axe du tube. La fae externe
des tubes est onnetée à la masse et la fae interne à la tension voulue (entre -200 V et +200
V). Ce hoix de âblage permet d'isoler életriquement le reste du hariot ar la fae interne du
tube n'a de vis-à-vis ave auun autre élément du mirosope.

� Ampli�ateurs haute tension:

Les tensions piézo-eletriques sont réalisées par inq ampli�ateurs PA15 dont la tension de
sortie est limitée à �210 V . Ces ampli�ateurs sont ommuns au hariot et au sanner, l'aiguillage
entre les deux éléments se fait à l'aide de relais en entrée et en sortie des ampli�ateurs. Un EPLD
programmable permet d'ationner les relais et de gérer les tensions de ommande en entrée et en
sortie des ampli�ateurs. Cet EPLD est piloté par ordinateur via une arte DIO 96 voies. A la
sortie des ampli�ateurs se trouvent des thyristors BSS98 qui permettent une remise à la masse
des rampes de tension en 200 ns (e qui orrespond à un ourant de déharge de 1 A).

En dessous de 200 kHz, le bruit en sortie des ampli�ateurs est inférieur au millivolt, e qui
induit des vibrations de quelques Angströms (typiquement 5 Å) sur le balayage XY. L'ordre de
grandeur des objets magnétiques observés étant 0:1 � 1 �m, es vibrations ne perturbent pas
l'imagerie de façon notable.

� Mode opératoire:

Ce moteur ryogénique exploite la di�érene entre le frottement statique et dynamique des
billes sur les rails.

Les tubes piézo-életriques sont assemblés de façon oopérative 'est-à-dire qu'ils se déforment
tous dans le même sens. Un pas de déplaement est obtenu de la manière suivante (f �gure 3.6):

� la position initiale orrespond à la situation (1) de la �gure 3.6 où tous les tubes sont au repos
(tension nulle à leur borne). Les quatre tubes sont tout d'abord dé�éhis simultanément
en utilisant une rampe lente de tension de 6 ms jusqu'à la tension �nale hoisie (2) (f
�gure 3.6). Le frottement statique entre les billes et les rails est alors assez fort pour que le
plateau suive le mouvement des tubes.
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temps

tension  appliqu e sur les tubes

0

tension 

finale

retraction de la 

1    paire de tubere

retraction de la 

2     paire de tubeme

0 50 ms

1 2 3 4

frottement glissement

Fig. 3.6 � Rampe de tension appliquée aux bornes des tubes piézo-életriques et vue de dessus des
déformations méaniques orrespondantes des tubes qui engendrent le déplaement du hariot.

� deux par deux, les tubes en vis-à-vis sont alors suessivement rétratés dans leur position
initiale par une brutale oupure de la tension (3 et 4) (f �gure 3.6). L'utilisation des thy-
ristors BSS98 permet un meilleur glissement des billes sur les rails. Idéalement, la position
du plateau n'est pas a�etée par e dernier proédé ar le frottement dynamique est faible:
le plateau reste don immobile.

La diretion du déplaement est inversée en appliquant une tension de signe opposé sur les
piézo-életriques. La rampe de tension est fournie par un générateur de tension programmable
HP 33120A. A 300 K, la fréquene de répétition d'un pas de déplaement est de 25 Hz ave une
durée de rampe en tension de 6 ms. A basse température, la fréquene des pas est diminuée de
moitié (12.5 Hz) pour une durée de rampe de 40 ms. Le frottement des billes sur les rails est
réglable par l'intermédiaire d'une vis qui permet de ontr�ler la pression entre les deux parties:
nous verrons par la suite omment faire varier l'e�aité du hariot en jouant sur e frottement.

3.3.1.2 Mesure du déplaement

Une fois dans le ryostat, le mirosope est hors de tout aès visuel, nous utilisons don un
système de leture à distane qui permet de ontr�ler l'approhe et le retrait de l'éhantillon ave
une très bonne résolution. Ce système de détetion est exessivement simple dans sa réalisation
et son utilisation. De plus il est très �able, ompat et reprodutible.

Le dispositif est basé sur des mesures apaitives (f �gure 3.7). Sur la partie �xe du hariot, est
ollé un double peigne uivré lithographié qui représente une première életrode. Un générateur
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tension mesurée
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1500 µm

Fig. 3.7 � Shéma des peignes pour la mesure apaitive du déplaement. Ils sont espaés l'un de
l'autre d'une distane inférieure à 500 �m.

de fontion Thandar TG503 assoié à un transformateur OEP fournit à haun de es deux
peignes une tension sinusoïdale de valeur rête-à-rêtre 500 mV et de fréquene 45 kHz déphasée
de � l'une part rapport à l'autre. Cette fréquene est hoisie en dehors de la bande passante du
transformateur (f = 35 kHz) a�n d'éviter toute perturbation des mesures du diapason (qui se
situent autour de 25 kHz). Ce faisant, un hamp életrostatique périodique est réé à la surfae de
ette életrode. Sur le plateau mobile, on installe un autre peigne uivré en vis-à-vis du système
préédent. La période des dents de e peigne est 1500 �m et la distane entre les deux peignes
est de l'ordre de 500 �m. La apaité entre le peigne simple mobile et le double peigne �xe est
donnée par [48℄: C = �0S=e où �0 est la onstante diéletrique du vide, S la surfae en regard
de es deux apaités et e la distane entre elles. On estime alors ette apaité à 1 pF . La
tension aux bornes de e peigne est mesurée par l'intermédiaire d'une détetion synhrone EGG
7220 et d'un onvertisseur analogique/numérique 16 bits (temps de onversion de 160 �s). Cette
tension re�ète par e�et apaitif, le hamp életrostatique réé par le double peigne inférieur.
Lors d'un déplaement, les dents du peigne supérieur passent alternativement au-dessus de la
tension positive puis au-dessus de la tension négative. Cette mesure apaitive est sensible aux
déplaements latéraux et vertiaux. Finalement, les osillations mesurées sur le peigne du plateau
représentent le déplaement du hariot (f �gure 3.8). La tension aux bornes de la apaité étant
mesurée ave une préision de 2 nV=

p
Hz, le déplaement est donnée ave une résolution meilleure

que 10 nm.

3.3.1.3 E�aité du hariot

L'e�aité du hariot est dé�nie omme étant la distane parourue lors d'un pas de dépla-
ement. Elle est tributaire de nombreux paramètres qui doivent être optimisés pour assurer un
bon déplaement. En e�et, en jouant sur des fateurs omme la tension aux bornes des tubes
piézo-életriques, la fore de serrage des billes sur les rails ou le hoix des matériaux en ontat,
nous pouvons améliorer de façon importante ette e�aité. D'autres paramètres, prinipalement
la diminution de l'e�et piézo-életrique ave la température, éhappent à notre ontr�le.

� E�aité en fontion du frottement entre les billes et les rails:

Le problème du frottement [70℄ entre deux surfae est extrêment omplexe, il fait intervenir
un ensemble de phénomènes mirosopiques et nanosopiques di�ilement résolvables de façon
théorique: le frottement est à la fois proportionnelle à la fore normale appliquée et à l'aire réelle
de ontat entre les deux matériaux onernés. La prinipale di�ulté réside alors dans la onnais-
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Fig. 3.8 � Visualisation du déplaement du hariot à une température de 300 K: mesure de la
tension aux bornes du peigne supérieur en fontion du nombre de pas faits par le moteur. Une
période du signal sinusoïdal orrespond à un déplaement du hariot de 1.5 mm.

sane exate de l'aire de ontat ar ei néessite l'établissement d'une fontion de orrélation
entre les deux rugosités des matériaux en jeu. La omplexité du problème et la méonnaissane
des états de surfae rendent le problème mathématique rapidement fastidieux voire impossible.
Finalement, la plupart des onnaissanes sur le frottement est empirique et haque système est
un as partiulier.

En e qui onerne le mirosope, nous avons modi�é le frottement entre les billes et les rails
en jouant sur deux paramètres: les matériaux omposant les deux objets en ontat et la fore de
serrage des billes sur les rails.

La �gure 3.10 montre omment l'amplitude du déplaement varie en fontion du frottement
appliqué. Ces di�érents réglages sont faits à température ambiante en utilisant un ontat sa-
phir/saphir ('est-à-dire billes en saphir sur rails en saphir). Le saphir étant un matériau d'une
grande dureté, nous faisons l'approximation que la surfae de ontat reste inhangée au ours
de l'expériene. En mesurant la fore de serrage appliquée Fs et en onnaissant le oe�ient de
frition saphir/saphir (� = 0:2), nous avons alors aès au frottement f grâe à la relation [71℄:
f = �Fs.

Pour mesurer la fore de serrage Fs, on onsidère la lame qui supporte les pieds piézoéletriques
(f. �gure 3.5) omme une poutre simple. En utilisant les lois lassiques régissant la méanique des
poutres [72℄, on obtient la relation liant l'éart à la position d'équilibre (�x) et la fore de rappel
exerée sur la poutre Fr (f. �gure 3.9), soit: Fr =

3EI
l3 �x où E est le module d'Young du titane

(E = 120:2:109 Pa), I et l sont le moment d'inertie et la longueur de la poutre respetivement.
Comme la lame est en équilibre, la somme des fores ('est-à-dire ~Fr+ ~Fs) est nulle, d'où ~Fr = � ~Fs.
On trouve �nalement jFsj = jFrj = 3EI

l3
�x. La déviation �x est mesurée sous une binoulaire

et en faisant varier la fore de serrage, on observe les variations de l'e�aité du hariot (f.
�gure 3.10).

La �gure 3.10 a une valeur plus qualitative que quantitative. En e�et, tout d'abord les barres
d'erreur sont relativement grandes ar les mesures sont déliates. Ensuite, s'il est vrai que nous
onnaissons la fore de serrage appliquée sur la lame, il est moins évident de savoir omment elle



3.3 Système de déplaement 77

Fig. 3.9 � Flexion d'une poutre. Fr est la fore de rappel exerée pour une déviation �x et Fs est
la fore de serrage néessaire pour une �exion �x.
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Fig. 3.10 � Dépendane de la distane parourrue lors d'un pas de moteur en fontion du frotte-
ment des billes sur les rails à température ambiante.

est transmise aux billes. En e�et, un léger mésalignement des pièes au montage du mirosope est
responsable d'une transmission inhomogène du serrage sur les billes: l'anomalie qui apparaît sur la
ourbe entre 200 et 250 g est le re�et typique de e déalage. Il apparaît, d'après la �gure 3.10, que
le serrage du hariot s'aompagne d'une diminution de son e�aité. Nous sommes ependant
très intéressés dans le fait de pouvoir augmenter la fore de serrage quitte à perdre en e�aité
de déplaement ar ei nous assure une plus grande stabilité du plateau, point essentiel dans la
mirosopie en hamp prohe.

Le deuxième paramètre sur lequel nous avons joué pour optimiser l'e�aité du hariot est
le oe�ient de frottement qui est aratéristique des matériaux en ontat et des surfaes onsi-
dérée. De par la multipliité des états de surfae et la diversité des matériaux, es oe�ients
sont méonnus dans la littérature. De plus les manipulations à basse température et sous vide
nous interdisent l'utilisation de lubri�ant supplémentaire. Toutefois en s'inspirant de l'expériene
d'autres groupes et des onnaissanes théoriques relatives au frottement, nous avons testé quelques
ouples de matériaux. Les résultats sont synthétisés dans le tabeau 3.2. Le saphir et l'alumine
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ont été hoisis pour leur dureté et le laiton pour ses propriétés d'auto-lubri�ation.

bille rail onlusions
saphir alumine frottement trop important et usure des billes
saphir saphir bon glissement
laiton saphir bon glissement
laiton laiton bon glissement mais usure

Tab. 3.2 � Tableau réapitulatif des tests e�etués sur di�érents ouples de matériaux.

Finalement, notre hoix s'est porté sur le ouple billes en laiton sur rails en saphir.

Au ours du refroidissement jusqu'à 20 K, le hariot est maintenu à 60 K au-dessus de la
température du ryostat de manière à ryopomper les gaz sur les surfaes froides. Cei évite de
dégrader l'état de surfae des billes et des rails par des dép�ts de gaz. Sans e hau�age ontinu,
le moteur se bloque en dessous de 100 K.

� E�aité fontion de la tension appliquée et de la température:

De façon théorique, nous savons que la déformation piézo-életrique évolue linéairement ave
la tension apliquée: en e�et, dans le as d'un tube, la déviation en fontion des grandeurs ara-
téristiques et de la tension appliquée est donnée par:

�x =
2
p
2d31L2V

�dt
(3.1)

où d31 est le oe�ient piézo-életrique (d31 = �171:10�12 m:V �1), V la tension appliquée et L, d,
t sont la longueur, le diamètre moyen et l'épaisseur des parois du tube respetivement. Dans le as
présent �x = 3:2 nm:V �1. Cette déformation est aussi très sensible à la température ambiante:
entre 300 K et 4 K le oe�ient baisse d'un fateur 7 (la omplexité des ontraintes méaniques
sont à l'origine des variations autour de e fateur). La �gure 3.11 présente les résultats des
tests expérimentaux e�etués sur notre moteur pas-à-pas: eux-i semblent bien on�rmer les
préditions théoriques sur la dépendane linéaire et elle en température.
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Fig. 3.11 � Distane parourrue lors d'un pas de moteur pour di�érentes amplitudes en tension
appliquées sur les piézo-életriques à température ambiante.

Il est intéressant de noter, d'après la �gure 3.11, l'existene d'une tension de seuil (ii environ
20 V à 300 K et 80 V à 1 K) en-dessous de laquelle le hariot ne se déplae pas. En e�et, les



3.3 Système de déplaement 79

faibles amplitudes életriques ne permettent pas le dérohement les billes par rapport aux les
rails lors de la remise à la masse de la tension aux bornes des tubes piézo-életriques: on est alors
toujours dans des onditions de frottement statique. Cette tension de seuil dépend don beauoup
du frottement entre les billes et les rails (fore de serrage et matériaux en ontat).

L'e�aité du hariot est di�érente dans les deux diretions de déplaement du hariot. La
ause de ette dispersion vient d'une légère disymétrie dans la géométrie du hariot: de e fait, il
semble que le reul soit méaniquement plus ontraint que l'approhe. Cette petite di�érene n'a
pas de onséquene notable pour le mirosope ar grâe à la mesure apaitive, la position du
hariot est toujours onnue.

Nous avons également testé l'e�aité du hariot en hangeant la forme de la montée de la
rampe en tension. Les di�érentes formes envisagées ont été une forme linéaire, une forme sinusoï-
dale et une forme exponentielle ar elles orrespondent toutes trois à di�érentes aélérations des
billes par rapport aux rails. Auune di�érene vraiment onluante n'est apparue e qui signi�e
que le moteur n'est pas basé sur un mouvement inertiel dépendant fortement de l'aélération
�nale de la rampe, mais plutot sur une di�érene entre un frottement statique pendant la lente
montée en tension et un frottement dynamique pendant le retrait rapide des tubes.

3.3.2 Le sanner large hamp

Pour les tehniques de mirosopie en hamp prohe, Binnig et Smith [73℄ ont eu l'idée d'utiliser
le tube piézo-életrique omme sanner ar elui-i répond parfaitement aux ontraintes imposées
par le STM (stabilité et fréquene de résonane). L'amplitude de balayage d'un tube reste assez
faible, typiquement quelques miromètres dans le meilleur des as, e qui est tout-à-fait adapté à
l'imagerie STM. Dans le as présent, nous désirons regarder les variations spatiales de paramètres
magnétiques sur une éhelle beauoup plus grande que elle utilisée dans le adre de la miro-
sopie STM (qui est typiquement l'Angström). En e�et, un des intérêt de notre mirosope est
la possibilité de faire une étude magnétique statistique sur des réseaux de taille miromètrique.
Cei néessite don la visualisation de plusieurs mailles de e réseau: l'aspet statistique n'est
don validé qu'à partir d'une taille donnée de l'image.

Finalement le sanner mis au point par J. Siegel et al. en 1995 [38℄, nous a semblé avoir
la géométrie et les aratéristiques les mieux adaptées à notre problème. Il néessite toutefois
un montage déliat. Comme indiqué sur la �gure 3.12 (à gauhe), e sanner se ompose de
quatre lames piézo-életriques agenées par trois pièes en éramique Maor: une base, un étage
seondaire et une tête de balayage. Le Maor est une matière relativement faile à usiner et son
oe�ient de ontration thermique est similaire à elui de la éramique piézo-életrique. Les
pièes en Maor et les lames piézo-életriques sont assemblées grâe à de la olle Eobond qui
résiste très bien aux ylages thermiques.

Dans la base, qui demeure �xe, un trou retangulaire su�samment large permet à la tête de
san de bouger dans les deux diretions X et Y. Les extrémités de deux des lames sont ollées sur
les �tés opposés à l'intérieur de e trou et l étage seondaire est �xé sur les autres extrémités de
es lames. De ette façon, l'étage seondaire se déplae dans la diretion que nous appelons X,
lorsqu'une tension est fournie aux bornes des lames. De la même manière, les deux autres lames
piézo-életriques lient l'étage seondaire et la tête de balayage et permettent le déplaement Y
de la tête de balayage par rapport à l'étage seondaire.

Les lames piézo-életriques [74℄ utilisées ont une longueur de 31.8 mm, une largeur de 6.4 mm et
une épaisseur de 0.5 mm. Elles ont haune de leurs életrodes partagées en deux dans le sens de la
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Fig. 3.12 � Flexion d'une lame piézo-életrique du sanner. Une fois partagées en deux parties,
les életrodes sont onnetées par deux �ls de uivre de 170 �m.

largeur et sont onnetées omme indiqué dans la �gure 3.12 (à droite): la moitié inférieure d'une
fae de la lame est reliée à la moitié supérieure de l'autre fae et les deux autres moitiés restantes
sont onnetées l'une à l'autre. Nous avons don deux életrodes indépendantes. Ave une telle
segmentation, lors de la mise sous tension, la moitié inférieure de la lame se ourbe dans une
diretion tandis que l'autre moitié se ourbe dans la diretion inverse: la lame adopte une �exion
en forme de "S". De ette façon, les deux extrémités des lames restent toujours perpendiulaires
au déplaement, omme requis par les onditions aux limites imposées par les pièes en Maor.

Une lame réduite de moitié en longueur (L = 16mm) est ollée sur la tête de san et assure
les déplaements �ns dans la diretion Z. Ainsi, les mouvements en Z sont totalement déouplés
des déplaements X-Y. La �gure 3.13 montre une vue d'ensemble du sanner en plae dans le
ryostat.

L'amplitude de balayage d'un tel sanner est donnée par:

x = d31V
L2

T 2
(3.2)

où V est la tension appliquée sur les életrodes, L et T la longueur et la largeur des lames
respetivement et d31 la onstante piézo-életrique. Par onséquent, les sensibilités alulées à
partir des données du fabriant (d31 = 190 pm:V �1) donnent à température ambiante�X=�V =
770nm=V au niveau du sommet de la lame piézo-életrique.

A titre de omparaison, la sensibilité d'un tube piézo-életrique de même longueur (l =
31:8 mm), de diamètre 6.4 mm et d'épaisseur de paroi 0.5 mm (dimensions typiquement uti-
lisées dans la mirosopie en hamp prohe), est 110 nm/V à température ambiante: pour une
même tension, l'amplitude de balayage d'un sanner à lame piézo-életrique est supérieure à elle
d'un tube d'un fateur sept.



3.3 Système de déplaement 81

Fig. 3.13 � Photo du sanner en plae sur le moteur pas-à-pas et fae à l'éhantillon.

Expérimentalement, les sensibilités ont été étalonnées en réalisant une image d'un éhantillon
ave des strutures de taille onnue (f tab 3.3). La non-linéarité des piézo-életriques et les
ontraintes anisotropes du montage sont à l'origine du déalage entre les sensibilités en X et en
Y: l'aire balayée par le sanner au ours d'une image n'est pas don tout-à-fait arrée.

sensibilités 300 K 4 K
�X=�V (nm=V ) 810 140
�Y=�V (nm=V ) 850 140

Tab. 3.3 � Sensibilités mesurées des déplaements piézo-életriques suivant les di�érentes dire-
tions à basse température et à température ambiante.

A basse température, la taille maximale des images est 60 � 60 �m2 pour une tension de
�210V sur les lames du sanner.

Le hoix d'un sanner large hamp peut faire apparaître des problèmes qui sont moins impor-
tants dans le as des sanner de faible amplitude de débattement. En partiulier, les fréquenes de
résonane dans les diretions X et Y peuvent être relativement basses et l'amplitude de vibration
plus grande que dans le as d'un tube . Ces deux fateurs sont limités au maximum en utilisant
deux lames plutot qu'une pour haque diretion de san e qui tend a rigidi�er l'ensemble du
dispositif. La fréquene de résonane de deux lames plates méaniquement liées de manière à
rester parallèles l'une par rapport à l'autre est donnée par:

f0 = 0:262

�
T

L2

�s
E

�
(3.3)

où T et L sont l'épaisseur et la longueur de la lame respetivement, E le module d'Young du piézo-
életrique (E = 6:6:1010 N:m�2) et � la masse volumique de la éramique (� = 7800 kg:m�3).
Ave les dimensions onsidérées, la fréquene de résonane des lames est f0 = 380 Hz. A titre de
omparaison, elle du tube sanner onsidéré auparavant est de 3:5 kHz.

Expérimentalement, les fréquenes de résonane ont été trouvées en mesurant la réponse du
sanner à une faible tension sinusoïdale. L'ensemble des mesures a été fait à température ambiante
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et sous air. Le sanner a un pi de résonane pour une fréquene de 200 Hz e qui légèrement
inférieur à la prévision théorique. Ce déalage est dû à la masse ajoutée à l'extrémité des lames
qui tend à baisser la fréquene de résonane.

3.4 Présentation du dispositif életronique

Fig. 3.14 � Shéma général du dispositif életronique du mirosope. L'appareillage életronique
du SQUID n'est pas représenté.

Une grande partie de l'appareillage életronique a été réalisé au servie életronique du la-
boratoire, e qui a permis de faire évoluer le système en fontion des besoins. L'életronique de
ontr�le du mirosope se ompose essentiellement de quatre parties indépendantes les unes des
autres:

� la boule d'asservissement du signal du diapason
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� l'életronique de ommande des déplaements piézo-életriques

� la mesure apaitive du déplaement du hariot

� l'életronique régissant le SQUID.

La boule de régulation de la distane pointe-éhantillon est le dispositif életronique de base
du mirosope. Elle omprend un ampli�ateur et onvertisseur ourant/tension pour déteter
le ourant du diapason, une détetion synhrone, un double régulateur PI (proportionnel et in-
tégrateur) numérique, un osillateur ontr�lé par tension (OCT ou plus onnu sous le nom de
VCO pour Voltage Controlled Osillateur) et un ampli�ateur haute tension qui ationne les
piézo-életriques. Cette boule est une assoiation d'életronique analogique et numérique. Mis
à part ertains paramètres de régulation qui sont hoisis à travers l'informatique de ontr�le,
l'asservissement du diapason est totalement indépendant de l'ordinateur.

Parallèlement un générateur de fontions arbitraires et des ampli�ateurs de tension pilotés
par l'ordinateur permettent de réaliser les déplaements piézo-életriques. La détetion apaitive
est apable de mesurer es déplaements. La �gure 3.14 présente les prinipaux éléments de e
dispositif.

Le potentiel de référene du système életronique dans son ensemble est donné par le sionludi.
Toutes les masses ont été déouplées de la terre du seteur ave un simple adapteur sur les prises
seteur ou une diode Zener. Les boules de masse ont été éliminées notamment autour du iruit
d'asservissement du signal du diapason et de l'életronique du SQUID.

3.5 Informatique de ontr�le

3.5.1 Interfae ave l'ordinateur

Les appareils ommeriaux (les détetions synhrones EGG, le générateur de fontions HP,
le VCO Yokogawa) sont ommandés par GPIB. La gestion des tensions pour les déplaements
piézo-életriques au niveau des ampli�ateurs HT ainsi que l'eriture et la leture de tension des
onvertisseurs (numérique/analogique et analogique/numérique respetivement) sont ontr�lées
par une arte DIO 96 voies. Cette arte a été hoisie pour sa rapidité de transfert d'information
(900 kHz). La régulation du signal du diapason et l'életronique du SQUID sont entièrement
gérées par deux artes développées au laboratoire. Les entrées et les sorties entre l'ordinateur et
les artes de la régulation du signal du diapason et de l'életronique du SQUID, s'exéutent par
l'intermédiaire de deux artes identiques d'aquisition, développées également au laboratoire. Ces
deux artes s'en�hent dans les slot PCI de l'ordinateur et elles sont équipées de deux mémoires
de type FIFO dans lesquelles sont stokées les mesures envoyées à l'ordinateur. La taille de es
mémoires est de 8000 mots de 18 bits.

3.5.2 Logiiel

Le logiiel de ontr�le a entièrement été érit en langage C ave une librairie d'interfaes
graphiques développée au laboratoire et nommée "Manip". Cependant pour le traitement des
images, a�hage, orretion de pente, nous avons developpé une interfae spéi�que plus rapide
que elle proposée par Manip.
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3.6 Thermalisation

L'ensemble du mirosope est thermalisé sur l'étage du bouilleur 1 à une température de 800
mK. Les sondes topographique et magnétique sont isolées thermiquement de et étage et sont
refroidies par une feuille d'argent qui assure un très bon ouplage thermique entre elles-i et la
boite-à-mélange. L'éhantillon est relié à l'étage du bouilleur par une feuille d'argent pour une
bonne onnaissane de sa température. Au ours du refroidissement, trois thermomètres assurent
le suivi en température du système: un thermomètre de platine et un de arbone indiquent la
température du hariot, le dernier thermomètre est en arbone et se situe sur le support des
sondes. Un hau�age plaé sur le hariot maintient sa température 60 K au-dessus de elle du
ryostat de manière à ryopomper les gaz sur les surfaes froides. A basse température, trois
thermomètres Allen-Bradley indiquent les températures des sondes, de l'éhantillon et du ha-
riot. Un thermomètre de germanium est plaé sur la boite-à-mélange. Tous les �ls de mesure
des thermomètres sont en onstantan, mauvais onduteur thermique et de faible diamètre. La
température mesurée est don peu perturbée par la présene des es �ls.

3.7 Conlusion et perspetives

Durant es trois années de thèse, nous avons développé un dispositif expérimental fontionnant
à très basse température apable d'imager magnétiquement des objets submiromètriques. Ce
mirosope s'insrit dans les tehniques dites de hamp prohe et la sonde magnétique utilisée est
le miro-SQUID. Le refroidissement est réalisé par un sionludi qui o�re un espae de travail très
supérieur à elui des ryostats lassiques. De plus, elui-i permet de thermaliser indépendamment
haun des éléments du mirosope. L'ensemble du dispositif a été développé pendant la thèse: le
moteur "pas-à-pas" piézo-életrique est apable de déplaer l'éhantillon sur plusieurs millimètres
et le sanner d'imager des surfaes jusqu'à 60� 60 �m2 à basse température.

Les résultats obtenus ave le mirosope SQUID-FM sont très enourageants. Cependant, les
di�érentes images réalisées ont montré les limites du dispositif expérimental atuel. En e�et, les
vibrations méaniques sont apparues omme l'un des prinipaux fateurs limitatifs de la réso-
lution spatiale et d'un asservissement propre de la distane pointe-éhantillon. Consient de es
problèmes, nous herhons à présent à optimiser la stabilité méanique du dispositif expérimental
en utilisant une nouvelle géométrie du moteur piézo-életrique.

Le moteur présenté dans e hapitre est, en e�et, la soure prinipale des vibrations méaniques.
En s'appuyant sur les onnaissanes que nous avons aquises pendant es trois années, nous
avons hoisi un nouveau modèle de moteur plus lassiquement utilisé dans le domaine de la
mirosopie tunnel [75℄. Une vue shématique de e moteur est présentée sur la �gure 3.15:
l'axe de déplaement est vertial et le prisme entral qui est mobile se déplae sous l'ation
de six pieds piézo-életriques sur lesquels il repose. Cette géométrie permet un meilleur serrage
de la partie mobile entre les pieds, e qui tend à limiter les vibrations méaniques éventuelles.
Atuellement, nous assemblons les pièes onstituant e moteur et très prohainement elui-i
fera partie intégrante du mirosope.

En améliorant l'isolation thermique de la tête sonde et de l'éhantillon dans e futur dispositif
expérimental, nous aimerions également pouvoir travailler à plus basse température.
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Fig. 3.15 � Vue de dessus du nouveau moteur en ours de montage. Le prisme entral en titane (3)
se déplae vertialement sous l'ation des pieds piézo-életriques (1). De mines plaques d'alumine
(2) �nement polies assurent un bon glissement entre es deux parties. A l'intérieur du prisme est
monté le sanner (4) sur lequel est �xé l'éhantillon. Le maintien du prisme entre les pieds est
géré à l'aide d'un ressort plan (5) qui exere une fore de serrage réglable sur l'un des pieds. La
base (6) du moteur sur laquelle sont ollés les pieds est en titane.
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Chapitre 4

Imagerie à miro-SQUID

C
e hapitre est une présentation des tehniques d'imagerie utilisées en tenant ompte des
limitations de notre mirosope (par la suite nommé mirosope SQUID-FM à ause des

deux tehniques utilisées: mirosopie à SQUID et mirosopie à fore). Nous présentons les
résolutions obtenues pour les deux modes d'imagerie ainsi que les limitations et les di�ultés
renontrées pour le mirosope atuel. Finalement, nous dérivons deux modèles que nous avons
développés, permettant de quanti�er l'information magnétique reueillie.

Les di�érentes images présentées dans ette partie sont faites sur trois éhantillons di�érents:

� éhantillon nÆ1: un réseau régulier de lignes parallèles de niobium d'épaisseur 70 nm, de
largeur 6 �m sur un wafer de siliium (f �gure 4.1). Le pas du réseau est de 14 �m. Cet
éhantillon a été fabriqué au laboratoire: dans une hambre ultra-vide (P = 1:10�9 mbar),
nous avons déposé grâe à un anon à életron une ouhe uniforme de Nb d'épaisseur 70 nm
sur un wafer en siliium 2 poues. Les motifs ont été ensuite dessinés grâe à l'insolation
au mirosope életronique à balayage d'une résine positive étalée sur la ouhe de Nb. La
dernière étape onsiste alors à enlever par gravure ionique réative (RIE) le Nb qui n'est
pas protégé par la résine.

6 m

14 m

Fig. 4.1 � Photographie du réseau de lignes de niobium au mirosope életronique à balayage. Le
pas du réseau est de 14 �m et la largeur des lignes (en noir) est de 6 �m.

� éhantillon nÆ2: un disque d'enregistrement à mémoire magnétique (ZIP). Il a été préala-
blement saturé en mémoire pour garantir une magnétisation totale de sa surfae.
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� éhantillon nÆ3: une ouhe uniforme de Nb d'épaisseur 200 nm sur un wafer de siliium 2
poues, protégée par 5 nm de Si. Les deux matériaux ont été déposés par anon à életrons
dans une hambre ultra-vide.

4.1 Tehniques d'imagerie

Dans ette setion, nous mentionnons les di�érentes observations que nous avons pu faire sur
l'imagerie à miro-SQUID et dont il faudra tenir ompte pour les études qui suivront.

4.1.1 Déformation des piézo-életriques

Jusqu'à présent, nous avons eu à ÷ur de simpli�er au maximum l'aquisition de l'informa-
tion qu'elle soit magnétique ou topographique. C'est pourquoi es deux imageries sont totalement
indépendantes l'une de l'autre: haune des informations topographiques et magnétiques sont ol-
letées au ours de deux balayages piézo-életriques di�érents. L'intérêt de e déouplage vient du
fait qu'avant toute image magnétique, nous pouvons repérer la zone utile grâe à une étude topo-
graphique. A terme, il serait toutefois intéressant de mettre au point une aquisition simultanée de
l'information magnétique et topographique ar l'hystérésis et la non-linéarité des piézo-élétriques
rendent di�ile l'imagerie répétée d'une même zone de l'éhantillon. La �gure 4.2 montre l'image
topographique de l'éhantillon nÆ1, faite à 300 K et sous air. Au début du balayage la déforma-
tion des lignes re�ète la non-linéarité en tension des lames piézo-életriques. Toutefois, de telles
distortions n'ont pas été remarquées à basse température. Les e�ets dûs à l'hystérésis sont limités
en n'enregistrant la topographie que sur le trajet aller du balayage piézo-életrique et non sur le
trajet retour.

Fig. 4.2 � Image d'un réseau de lignes de Nb réalisée par le mirosope SQUID-FM à température
ambiante sous air. Les dimensions de l'image sont 30� 30�m2.
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4.1.2 Déalage entre l'image topographique et l'image magnétique

L'espaement entre le miro-SQUID et l'apex de la pointe en siliium entraine un léger déalage
entre l'image topographique et l'image magnétique. Dans l'expériene faite sur les lignes de Nb,
la pointe utilisée a été déoupée à la sie diamantée et le miro-SQUID se situe à 15 �m de l'apex
de la pointe (f �gure 4.3). L'angle entre la pointe et l'éhantillon étant très faible (10Æ), les deux
types d'image mesurées à basse température onservent et éart de 15 �m. Celui-i n'apparaît
ependant pas lairement dans le as présent ar e déalage orrespond à peu près à un pas
du réseau (f �gure 4.4). A�n de prévenir et éart pendant les expérienes, la distane entre le
miro-SQUID et l'apex de la pointe est mesurée au mirosope optique Leia ave une préision
de 0:8 �m avant haque refroidissement.

~ 15 m

Fig. 4.3 � Photographie au mirosope életronique à balayage d'un miro-SQUID au bout d'une
pointe en siliium. La distane séparant le miro-SQUID de l'apex de la pointe est de 15 �m.

Image topographique Image magn tique d cal e de 15 m

Fig. 4.4 � Images topographique et magnétique des lignes de Nb faites ave le mirosope SQUID-
FM à une température de 4 K. Ces images ont été réalisées ave le même balayage piézo-életrique
qui orrespond à une taille de 30� 30 �m2. L'éart spatial entre le miro-SQUID en Nb et l'apex
de la pointe provoque un déalage de 15 �m entre les deux types d'images.
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4.1.3 Vitesse de balayage

La vitesse de balayage d'une image varie sensiblement qu'on soit en mode topographique ou
en mode magnétique. Dans les deux as, ependant, elle a une valeur minimale qui est donnée
par la boule d'asservissement. En e�et, la vitesse de balayage piézo-életrique ne doit pas être
supérieure à elle de la boule d'asservissement: en d'autres termes, il faut un temps de balayage
su�samment faible pour permettre à l'asservissement de toujours rester au ontat sans que
la pointe s'érase sur la surfae. Le temps aratéristique pour la réalisation d'une image de
30� 30 �m2 ave une résolution de 256 pixels � 64 pixels est typiquement 10 minutes. Le hoix
de ette pixelisation s'explique par le désir de réduire le temps d'aquisition d'une image tout en
onservant une ohérene dans l'image. Comme la pointe est asservie pendant l'aller et le retour
du balayage, la vitesse de balayage orrespondante est de 6:5 �m:s�1 (soit un temps de 18 ms
par pixel).

Dans le as de la topographie, l'image représente la mesure de la tension appliquée sur la lame
piézo-életrique Z (qui ajuste la distane pointe-surfae). Pour haque pixel, ette tension est
moyennée sur inq valeurs. Le temps de onversion analogique/digital pour la leture de ette
tension est de 150 �s. Chaque pixel orrespond don à un temps de leture d'environ 0:8 ms

e qui est bien inférieur au temps d'asservissement. L'imagerie topographique est essentiellement
limitée par le temps de la boule de régulation.

En e qui onerne l'imagerie magnétique, haque pixel est une valeur moyennée de 20 me-
sures de ourant ritique du miro-SQUID. Comme une leture de e ourant ritique dure 1:6ms,
haque pixel orrespond à un temps de leture de 32 ms e qui est du même ordre que le temps
d'asservissement. Finalement, la leture de l'information magnétique double le temps d'aquisition
et l'image magnétique orrespondant aux dimensions de l'image topographique itée préédem-
ment se réalise en une vingtaine de minutes.

Les instabilités méaniques présentes dans le mirosope (essentiellement dûes au moteur et au
sanner) engendrent des problèmes importants d'asservissement. Elles sont su�samment impor-
tantes pour masquer l'avantage probable de la régulation à modulation de fréquene par rapport
à elle à fréquene �xe. Atuellement nous travaillons ativement à réduire les vibrations méa-
niques du mirosope en modi�ant dans un premier temps la géométrie du moteur.

4.1.4 Endommagement des surfaes et de la pointe en siliium

Les vibrations méaniques sont également la soure de la dégradation de l'état de surfae des
éhantillons et de elle des pointes en siliium au ours de balayages suessifs. En e�et, elles
oasionnent un ontat physique intermittent entre la pointe et l'éhantillon qui déteriore les
deux matériaux. L'expériene sur les lignes de Nb a très bien rendu ompte du problème. Les
photographies présentées sur la �gure 4.5 ont été prises au mirosope optique, elles montrent
l'état de la pointe (en haut) et elui de l'éhantillon (en bas) après 27 balayages de la surfae.
Il apparaît très lairement d'après es lihés que l'éhantillon et la pointe ont sou�ert pendant
l'expériene. Il est intéressant de remarquer que ette dégradation est bien visible sur notre ima-
gerie, autant en mode topographique qu'en mode magnétique. La �gure 4.6 présente des images
topographique et magnétique e�etuées à basse température ave le mirosope: dans le oin en
bas à gauhe des images les lignes de Nb sont visibles et elles disparaissent totalement dans le oin
opposé. Cei se on�rme par les observations faites au mirosope optique (f �gure 4.5.(droite)).
De plus, du fait de la déterioration de la pointe, la distane pointe-surfae se réduit au ours de
l'imagerie, augmentant le signal apté jusqu'à la destrution du miro-SQUID.
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avant imagerie après imagerie

Fig. 4.5 � Photographie au mirosope optique de la pointe (en haut) et de l'éhantillon (en bas)
ontenant les lignes de Nb avant (gauhe) et après (droite) le refroidissement. La surfae et la
pointe ont subi 27 balayages et l'état de surfae a été dégradé par le ontat intermittent de la
pointe.

image topographique image magn tique

Fig. 4.6 � Images topographique et magnétique des lignes de Nb faites ave le mirosope SQUID-
FM à une température de 4 K. Les dimensions sont 60� 60 �m2. Le ontraste topographique et
magnétique disparaît là où les lignes ont été endommagées.

A�n d'éviter une telle dégradation des surfaes, il est possible de balayer la surfae en étant
légèrement hors ontat. La méthode onsiste à repérer trois points de la surfae de l'éhantillon
puis à reonstruire un plan de balayage parallèle à elui-i mais légèrement éloigné (typiquement
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1� 2 �m) pour éviter tout ontat physique entre la pointe et l'éhantillon. Un tel système peut
être très utile et non destrutif pour l'imagerie magnétique; toutefois, il ne permet pas d'avoir
aès à la topographie de la surfae et en plus la distane pointe-éhantillon étant plus grande que
dans le mode d'asservissement habituel, la résolution magnétique spatiale en est diminuée. Cette
méthode n'est utilisée que temporairement dans l'attente d'une plus grande stabilité méanique
de l'ensemble du mirosope.

4.1.5 Interprétation des images

L'interprétation des images magnétiques est parfois déliate. Le problème vient de la périodiité
du ourant ritique du miro-SQUID en fontion du �ux extérieur: une valeur de ourant ritique
orrespond à plusieurs valeurs de �ux magnétique.

L'imagerie d'un disque d'enregistrement à mémoire magnétique à haute densité (un ZIP) a
montré la di�ulté d'interprétation d'un objet à fort hamp magnétique et la néessité dans e
as-là d'une boule de rétro-ation sur le signal du miro-SQUID. Un ZIP est onstitué d'une
�ne ouhe de 200 nm d'épaisseur de partiules de fer dont le hamp ÷ritif est de 1500 G. Le
substrat est un �lm plastique. Une ouhe intermédiaire en polymère permet de lier les partiules
magnétiques entre elles et de les faire adhérer sur le substrat en plastique. La ouhe magnétique
est protégée ontre l'oxydation par une ouhe de ferrite de obalt. L'axe d'aimantation des
partiules de fer est planaire. Par onséquent, le balayage d'une sonde magnétique à la surfae
du ZIP mesure le hamp magnétique de fuite de la ouhe aimantée. La �gure 4.7 présente deux
images d'une surfae d'un ZIP préalablement saturé en mémoire a�n d'assurer d'une aimantation
globale du disque. A gauhe, l'image de 28�28 �m2 a été réalisée ave le mirosope SQUID-FM
à 0.9 K en utilisant un miro-SQUID en Al à 0.3 K. La taille d'un bit a été shématisée à droite
de l'image ainsi qu'une piste de leture. L'image de droite (32 � 32 �m2) a été faite à l'aide
d'un mirosope à fore magnétique (MFM) ommerial à 300 K par J.P. Attane (DRMFC-CEA,
Grenoble). Les deux images possèdent globalement la même information ependant l'apparene
physique des bits d'information est plus faile à interpréter dans le as du MFM. En e�et, la très
grande sensibilité du miro-SQUID et les forts hamps de fuite mesurés obligent le miro-SQUID à
parourir quelques fois plusieurs périodes de la aratéristique I(�): il est alors di�ile de savoir
si un hangement dans le signe des variations du ourant ritique orrespond à une augmentation
ou à une baisse du �ux extérieur.

28 µm 32 µm

Fig. 4.7 � Images d'un surfae d'un ZIP réalisées (à gauhe) par le mirosope SQUID-FM à
0.9 K, (à droite) par un mirosope MFM ommerial à 300 K. Dans le as du miro-SQUID,
l'interprétation de l'image est un epu plus déliate.
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Ce problème n'est pas présent dans le as de la mirosopie à sonde Hall ar l'e�et Hall est
linéaire ave le hamp magnétique: le traitement de l'information magnétique est plus diret. En
e qui onerne les SQUID, la solution serait de pouvoir réguler le �ux à travers la boule du
miro-SQUID par l'intermédiaire d'une petite bobine de façon à rester sur un point de fontion-
nement �xe de la aratéristique I(�). Cette méthode est déjà utilisée dans le as des SQUID
onventionnels. Dans notre as, ependant, omme la bobine doit être plaée à proximité du
miro-SQUID, le hamp réé par elle-i perturberait fortement la distribution magnétique dans
l'éhantillon. De plus, pour l'observation de vortex, ette multivaluation du ourant ritique n'est
pas vraiment un problème ar même dans le as d'un ouplage optimal entre le miro-SQUID et
l'éhantillon, les variations maximales de �ux magnétiques mesurés sont généralement �0 voire
2�0, rarement plus.

4.2 Sensibilité de l'imagerie

4.2.1 Topographie

La résolution topographique est très dépendante du pro�l de sonde utilisé. En e�et, l'infor-
mation mesurée est une onvolution entre la topographie réelle de l'éhantillon et la forme de la
pointe: plus elle-i est pontuelle, plus le pro�l de surfae mesuré est prohe du pro�l réel de
l'éhantillon. Dans notre as, les pointes ont été déoupées ave une sie diamantée: elles ont par
onséquent une forme assez grossière et ne permettent pas d'avoir aès à une information �ne
sur la topographie. Si l'on onsidère à nouveau le réseau de lignes de Nb, on remarque dans les
images réalisées par le mirosope SQUID-FM, un élargissement du pro�l des lignes par rapport
à la réalité. En e�et, la �gure 4.8 montre deux setions di�érentes de lignes: l'un orrespond à
une ligne de balayage mesurée ave le mirosope SQUID-FM, l'autre au pro�l des lignes donné
par le mirosope optique. Dans le premier as, la largeur des lignes est de 9 �m e qui est plus
important que le pro�l réel: ei est dû à un e�et de la pointe en siliium. Comme le montre la
�gure 4.9, l'angle entre la pointe et l'éhantillon étant faible (environ 10Æ), plusieurs bords de la
pointe sont suseptibles d'interagir ave l'éhantillon e qui fausse la topographie mesurée.
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Fig. 4.8 � Comparaison entre deux pro�ls de ligne de Nb. Le pro�l mesuré par le mirosope
SQUID-FM est plus large que elui réalisé par mirosopie à balayage ar il résulte du produit de
onvolution entre la topographie réelle de l'éhantillon et la forme de la pointe
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˘X

10,0¡

d placement de la pointe
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3
70 nm

Fig. 4.9 � Représentation shématique de trois positions di�érentes de la pointe lors du balayage
piézo-életrique. Dans la position 1, même si son apex est hors de portée des interations du relief,
la pointe s'est déjà légèrement rétratée ar le motif a été pressentie par une zone de la pointe
plus prohe. Ce phénomène a tendane à agrandir les dimensions du relief. La forme de la pointe
est un paramètre très important pour l'imagerie topographique.

Finalement la résolution latérale est essentiellement limitée par:

� la géométrie du dispositif: les marhes abruptes entre deux niveaux di�érents (�Z) sont
élargies d'une dimension �X = �Z= tan(10Æ), dans le as des lignes de Nb �Z = 70 nm
d'où �X = 0:4 �m (f �gure 4.9),

� la forme de la pointe: les pointes sont déoupées à la sie diamantée et elles peuvent être
endommagées au ours de balayages suessifs, par onséquent la pointe n'a pas un pro�l
régulier. Cei donne lieu à des e�ets multi-pointe: on ne sait pas quelle partie de la pointe
interagit ave la surfae de l'éhantillon. Cet e�et a tendane à augmenter la taille et par-là
même à réduire la résolution latérale.

� les vibrations méaniques: les vibrations méaniques présentes dans le mirosope em-
pêhent un asservissement orret de la pointe fae à l'éhantillon et deviennent un fateur
important dans la limitation de la résolution spatiale. Nous avons aussi mesuré expérimen-
talement une résolution spatiale vertiale d'environ 15 nm. Cette résolution est également
limitée par les vibrations méaniques du mirosope.

Dans l'état atuel, le mirosope est apable d'imager topographiquement des motifs isolés
mais la résolution de deux motifs espaés de 1� 2 �m reste enore di�ile. Il ne faut, ependant,
pas perdre de vue que le miosope SQUID-FM est avant tout un outil pour l'observation ma-
gnétique. L'intérêt de l'imagerie topographique est de pouvoir se positionner orretement par
rapport à l'éhantillon et de pouvoir omparer l'image magnétique au réseau physique sous-jaent.
La résolution spatiale magnétique nous donne �nalement l'ordre de grandeur de la résolution to-
pographique souhaitée. Atuellement l'imagerie magnétique nous permet d'observer deux vortex
distants de 2 �m. Une étude visant à réduire les vibrations méaniques est en ours et permettra
d'optimiser rapidement la résolution spatiale topographique.

4.2.2 Imagerie magnétique

� Sensibilité magnétique et résolution magnétique spatiale:
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La sensibilité magnétique représente le �ux minimal que peut mesurer le SQUID. La valeur
ultime de ette résolution est donnée par la sensibilité intrinsèque du SQUID. L'optimisation les
paramètres de l'életronique de leture permet d'augmenter ette valeur. De plus le moyennage des
letures du SQUID améliore sensiblement le rapport signal sur bruit ar e dernier varie omme
l'inverse de la raine arrée du nombre de mesures moyennées. Il permet de réduire également
le bruit engendré par les vibrations méaniques qui tendent à élargir la dispersion des valeurs
magnétiques. Cependant omme haque leture du ourant ritique du SQUID dure 1.6 ms, un
moyennage trop important ralentit onsidérablement l'imagerie.

Dans le as où la sonde magnétique balaie la surfae de l'éhantillon à une distane in�niment
petite, la résolution magnétique spatiale est donnée par la taille des bras du miro-SQUID (soit
200 nm). Dans l'état atuel du mirosope, la résolution spatiale dépend non seulement des
dimensions du miro-SQUID mais aussi de l'éhantillon et de la distane entre eux. En e�et, dans
les images réalisées jusqu'à présent, le miro-SQUID est situé à 10 �m de l'extrémité de la pointe
et l'angle d'approhe est environ 7Æ, par onséquent la sonde magnétique balaie l'éhantillon
à une hauteur typique de 1 � 2 �m qui �utue légèrement selon les vibrations méaniques. A
ette distane de vol, selon les objets magnétiques observés, les hamps magnétiques se sont
plus ou moins évasés lissant ainsi les ontrastes magnétiques. Ce lissage diminue sensiblement
la résolution spatiale obtenue pendant l'imagerie. Expérimentalement, l'imagerie de vortex dans
une ouhe de Nb d'épaisseur 200 nm, a permis d'estimer la résolution spatiale du mirosope
lorsque la distane entre la sonde magnétique et l'éhantillon est typiquement 1 �m. L'image sur
la �gure 4.10.(gauhe) a été réalisée en refroidissant le �lm de Nb à une température de 0.9 K sous
un hamp magnétique de 1 G. Le miro-SQUID utilisé est en aluminium ave une modulation
de ourant ritique entre 120 �A et 170 �A pour une température de 0.45 K. Les dimensions de
l'image sont 28� 28 �m2. Chaque pi signi�e la présene d'un vortex. Le minimum de ourant
ritique enerlant haque vortex ne orrespond pas à un minimum de �ux magnétique mais au
fait que les variations de �ux magnétique forent le ourant ritique à passer par un minimum
de la aratéristique I(�). La �gure 4.10.(droite) montre le pro�l magnétique de deux vortex
prohes. Dans de telles onditions d'imagerie, la résolution de es deux vortex nous donnent une
valeur de la sensibilité spatiale du mirosope qui est légèrement inférieure à 2 �m.
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Fig. 4.10 � A gauhe: image de �ux magnétique d'un �lm de Nb épais de 200 nm à 0.9 K ave
un miro-SQUID en aluminium à 0.45 K. Les dimensions de l'image sont 28� 28 �m2. Chaque
pixel est une moyenne sur 20 letures de SQUID. Les pis signalent la présene d'un vortex. A
droite: pro�l magnétique de deux vortex distants de 2 �m.
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Les résolutions spatiale et magnétique du miro-SQUID peuvent être enore améliorées. La
tehnique de gravure ionique des pointes en siliium présentée au deuxième hapitre permet de
réduire la distane miro-SQUID/éhantillon à une valeur inférieure à 0:5 �m. A ette hauteur
de vol, la résolution spatiale est limitée par la largeur des bras du miro-SQUID, soit 200 nm.
La sensibilité de la sonde magnétique est limitée par le système de mesure; en shuntant le miro-
SQUID il est possible d'augmenter la fréquene de mesure et par-là même la sensibilité.

4.3 Imagerie quantitative

Nous avons mis au point deux traitements possibles pour analyser les images magnétiques
réalisées par le mirosope SQUID-FM. Le premier est un alul du pro�l d'un vortex en fontion
des di�érents paramètres du problème. Grâe à e modèle, la longueur de pénétration a pu être
estimée dans les ouhes de Nb. En revanhe, les hypothèses de départ ne nous ont pas permis
d'appliquer e modèle dans le as de l'Al. Le deuxième traitement numérique permet d'obtenir la
distribution du ourant à l'intérieur de l'éhantillon à partir du hamp magnétique mesuré. Dans
les deux as, es modélisations sont enore des résultats très réents.

4.3.1 Pro�l d'un vortex

4.3.1.1 Méthode de régression

Cette modélisation permet d'estimer les grandeurs aratéristiques du problème, notamment
la longueur de pénétration de la supraondutivité dans l'éhantillon. La méthode onsiste à
onvoluer le pro�l théorique du hamp magnétique réé par un vortex ave la géométrie du
miro-SQUID utilisé. Ensuite, le hoix des paramètres qui sont la distane pointe-éhantillon (h),
la longueur de pénétration (�) et le diamètre du miro-SQUID (R), permet de trouver, par le
alul, le pro�l de vortex le plus prohe de elui mesuré par le miro-SQUID. Ce traitement est
issu d'un travail de J.R. Kirtley et al. [76℄ sur la modélisation pour l'imagerie de vortex dans les
supraonduteurs haute T.

Comme présenté sur la �gure 4.11, nous modélisons un vortex entré en x = 0 et y = 0 dont
l'axe est orienté perpendiulairement au plan du �lm supraonduteur ('est-à-dire parallèlement
à l'axe z) d'épaisseur d. Le entre du �lm est en z = 0. Les solutions du hamp magnétique et
de la distribution des ourants réés par un vortex dont la taille du ÷ur est aratérisée par un
rayon variable, sont données dans la référene [77℄. Dans le modèle que nous présentons, le hamp
magnétique est alulé en onsidérant que le vortex a un ÷ur � de taille négligeable devant la
taille de son image magnétique ('est-à-dire devant �): � ! 0. Nous exposerons ii seulement les
grandes lignes du raisonnement.

Le prinipe de résolution de e problème a tout d'abord été mis point par J. Pearl qui traita
la distribution de ourant réée par un vortex dans le as d'un �lm ouvrant un demi-plan [78℄
(d ! 1) et dans le as d'un �lm in�niment mine [8℄ (d ! 0). Par la suite, J.R. Clem résolut
le problème dans le as d'un �lm d'épaisseur arbitraire [79℄. Le point de départ du problème
résolu par J. Pearl est la séparation des solutions à l'intérieur du supraonduteur qui suivent le
formalisme de London et elles à l'extérieur régies par les équations de Maxwell dans le vide:

��~h� ~h = ��0�0 Æ(~r) dans le supraonduteur

~r� ~h = 0 dans le vide

(4.1)
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Fig. 4.11 � Vue shématique de la géométrie et des axes utilisés dans le modèle. L'axe du vortex
est parallèle à l'axe z du repère hoisi.

où h est le hamp reherhé, �0 le quantum de �ux, �0 la perméabilité du vide et ~r = fx; yg.
Puis en utilisant la transformée de Fourier dans le plan (xy) pour haune des deux équations et
la ontinuité de leurs solutions à l'interfae vide/supraonduteur, on aboutit à l'expression 4.2
[5℄ du hamp magnétique, également obtenue par [80℄:

hz(~r; z) =
�0

(2��)2

Z
d2~k exp (i~k:~r)

exp (k(d=2� z))

�(�+ k oth(�d=2))
(4.2)

où ~k = fkx; kyg et � =
p
k2 + ��2.

Le �ux traversant la sonde est alors obtenu en intégrant numériquement le hamp magnétique
hz à travers la géométrie onnue du miro-SQUID. Il dépend de trois paramètres: �, z0 (la hauteur
du miro-SQUID par rapport à la surfae de l'éhantillon), x0 (la position du entre du vortex).
Pour omparer le modèle et le pro�l obtenu ave le miro-SQUID, le fond ontinu de l'image est
soutrait des données expérimentales. Cette omparaison nous permet d'estimer une valeur de �
pour une hauteur z0 donnée.

4.3.1.2 Détermination de la longueur de pénétration

En utilisant ette modélisation du pro�l d'un vortex, nous avons dans un premier temps estimé
la longueur de pénétration � dans un �lm de niobium d'épaisseur 2000 Å. Pour ela, les valeurs
de �ux sur un ligne de balayage sont ajustées ave omme paramètres la hauteur h de vol du
miro-SQUID et la longueur de pénétration � dans le supraonduteur. La �gure 4.12 présente
les résultats de la modélisation et l'aord ave les données expérimentales pour deux expérienes
di�érentes.

Pour haun de es refroidissements, nous avons utilisé une pointe miro-SQUID et un angle
d'approhe di�érents. Dans le premier as, une hauteur de vol de 1 �m omme paramètre d'ajus-
tement, orrespond à une distane SQUID-pointe d'environ 12 �m en aord ave les observations
faites sur ette pointe partiulière. Dans le deuxième as, le miro-SQUID est positionné à 18 �m
de l'extrémité de la pointe et l'angle d'approhe a été mesuré à 8� 10Æ e qui orrespond à une
hauteur de vol de 2:5�3:1 �m. L'éart entre les hauteurs expliquent la di�érene de ontraste ma-
gnétique mesurée. Sur haque �gure, nous avons traé deux ourbes ajustées qui représentent les
as limites en tenant ompte de es hauteurs et leurs inertitudes. Dans les deux as, la longueur
de pénétration est estimée entre 100� 400 nm.

Dans le même esprit, nous avons voulu également utiliser e modèle sur les mesures faites
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Fig. 4.12 � Pro�l d'un vortex dans un �lm de Nb épais de 200 nm. Le �ux a été normalisé par un
�0 dans la boule du miro-SQUID. Les deux �ts orrespondent aux ouples limites des paramètres
� (la longueur de pénétration) et h (la hauteur de vol).

sur le �lm d'Al a�n d'extraire la longueur de pénétration. Dans ette expériene, la distane
SQUID-éhantillon est de 9 �m ave un angle d'apporhe de 6 � 7Æ e qui orrespond à une
hauteur de vol de 1 �m. La �gure 4.13 présente les données expérimentales et la ourbe théorique
orrespondante.
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Fig. 4.13 � Pro�l d'un vortex dans un �lm d'Al épais de 170 nm. Le �ux a été normalisé par un
�0 dans la boule du miro-SQUID.

Même en jouant sur les paramètres h et �, il est impossible de faire orrespondre le �t ave
les mesures. Ce désaord montre que le modèle utilisé n'est pas valable dans le as de l'Al. En
e�et, ette modélisation repose sur l'approximation d'un ÷ur de vortex in�niment petit. Dans
le as du Nb, la longueur de ohérene (qui orrespond à la taille du vortex) est typiquement de
20 nm alors que dans l'Al, elle est de 300 nm. Par onséquent, à une hauteur de vol typique de
1 �m, il nous est impossible de résoudre le oeur d'un vortex dans le Nb; par ontre, dans le as
de l'Al, même à ette hauteur de vol, on ne peut pas onsidérer � ! 0. C'est pourquoi le modèle
est bien véri�é dans le as le Nb mais pas dans elui de l'Al. Très prohainement, nous espérons
mettre au point un modèle plus omplet en utilisant les aluls de J.R. Clem [77℄ dans lesquels
la longueur de ohérene est un paramètre variable.
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4.3.2 Distribution des ourants életriques

4.3.2.1 Modèle et traitement de l'image

Le modèle permet de aluler à partir d'une on�guration de hamp magnétique donnée, la
distribution de ourant életrique orrespondante. Ces tehniques de reonstrution sont ouram-
ment utilisées en imagerie médiale. Elles sont ependant di�ile d'utilisation dans le as d'un
problème à trois dimensions ar elles ne présentent pas une solution unique. Dans notre as,
l'éhantillon supraonduteur étant un �lm mine, le problème peut être traité dans un espae à
deux dimensions et aboutit alors à une solution unique.

Cette étude basée sur les travaux de B. J. Roth et al. [81℄ fait appel à des tehniques mathé-
matiques de transformée de Fourier et de �ltrage spatial, fréquemment utilisées dans l'imagerie
optique. Elle s'est réalisée ave l'aide de C. Vignal.

Dans un premier temps, nous formalisons le hamp magnétique réé par une distribution de
ourant donnée pour ensuite traiter le problème inverse. Considérons une densité de ourant ~J(~r)
dans une ouhe mine d'épaisseur d dans le plan (xy). Nous mesurons le hamp magnétique,
~B(~r) rée par e ourant à une hauteur z au-dessus de la surfae de l'éhantillon. La distribution
de ourant est assez �ne pour être onsidérée bidimensionnelle en bonne approximation. De plus,
e ourant étant quasi-statique, la divergene de la densité de ourant s'annule:

~r: ~J = 0 (4.3)

Dans e as, la densité de ourant et le hamp magnétique sont liés par la loi de Biot et Savart:

~B(~r) =
�0
4�

Z ~J(~r0)� (~r � ~r0)
j~r � ~r0j3 d3~r0 (4.4)

où �0 est la perméabilité du vide (�0 = 4�:10�7 Tm=A). Examinons alors la omposante selon x
du hamp magnétique, Bx. Le produit vetoriel implique que Bx est produit par la omposante
selon y de la densité de ourant, Jy :

Bx(x; y; z) =
�0d

4�
z

Z 1

�1

Z 1

�1
Jy(x0; y0)

((x� x0)2 + (y � y0)2 + z2)3=2
dx0dy0 (4.5)

Cette équation représente la onvolution de la densité de ourant Jy(x0; y0) ave une fontion de
Green qui dépend seulement de la distane entre ~r et ~r0. Nous pouvons l'érire sous la forme:

bx(kx; ky; z) = g(kx; ky; z)jy(kx; ky) (4.6)

où bx(kx; ky; z) et jy(kx; ky) sont les transformées de Fourier bidimensionelles du hamp magné-
tique et de la densité de ourant respetivement, et g(kx; ky; z) est la transformée de Fourier de
la fontion de Green G(x� x0; y � y0; z):

G(x� x0; y � y0; z) =
�0d

4�
z

1

((x� x0)2 + (y � y0)2 + z2)3=2
(4.7)

La transformée de Fourier est dé�nie omme:

jy(kx; ky) =
Z 1

�1

Z 1

�1
Jy(x; y) exp (i(kxx+ kyy))dxdy (4.8)

ave la transformée de Fourier inverse donnée par:

Jy(x; y) =
1

(2�)2

Z 1

�1

Z 1

�1
jy(kx; ky) exp (�i(kxx+ kyy))dkxdky (4.9)
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Les variables kx et ky sont les omposantes de la fréquene spatiale ~k. La résolution analytique
de la transformée de Fourier de l'équation 4.7 donne l'expression:

g(kx; ky; z) =
�0d

2
exp

�
�
q
k2x + k2y z

�
(4.10)

Par onséquent, la omposante selon x du hampmagnétique est une onvolution de la omposante
selon y de la densité de ourant et d'un �ltre passe-bas qui dépend de la hauteur z par rapport
à la surfae.

De la même façon, nous pouvons aluler les omposantes selon y et selon z du hamp magné-
tique:

by(kx; ky; z) = ��0d

2
exp

�
�
q
k2x + k2y z

�
jx(kx; ky) (4.11)

et

bz(kx; ky; z) = i
�0d

2
exp

�
�
q
k2x + k2y z

�0� kyq
k2x + k2y

jx(kx; ky)� kxq
k2x + k2y

jy(kx; ky)

1
A (4.12)

Dans notre as, le miro-SQUID mesure la omposante du hamp magnétique selon z. L'equation
4.12 montre que la détermination de Bz onduit à une mesure d'un ombinaison linéaire de Jx et
Jy et non à Jx et Jy à proprement parler. Cependant, la densité de ourant obéit à l'équation de
ontinuité don l'équation 4.3 devient dans l'espae réiproque:

�ikxjx(kx; ky)� ikyjy(kx; ky) = 0 (4.13)

En utilisant ette relation entre jx et jy, nous obtenons les deux omposantes de la densité de
ourant par la seule mesure de la omposante z du hamp magnétique.

Dans le as présent, nous aimerions pouvoir résoudre le problème inverse: à savoir, aluler une
densité de ourant à partir d'un hamp magnétique. Une des grandes fores de la tehnique de
�ltrage, 'est que le proessus inverse peut être résolu en divisant simplement le hampmagnétique
par le �ltre pour obtenir la densité de ourant:

jy(kx; ky) =
bx(kx; ky; z)

g(kx; ky; z)
(4.14)

Tant que g(kx; ky; z) est non nulle, jy(kx; ky) a une solution. D'après les équations 4.6, 4.10 et
4.13, la relation entre bx et jx est donnée par:

jx(kx; ky) = � 2

�0d

ky
kx

exp
�
�
q
k2x + k2y z

�
bx(kx; ky; z) (4.15)

Dans la mesure expérimentale du hamp magnétique intervient la taille du miro-SQUID et
la présene du bruit. Ces deux paramètres sont à prendre en ompte dans la reonstitution de la
distribution de ourant.

Les aluls e�etués sur le pro�l d'un hamp magnétique théorique à la surfae de l'éhantillon
grâe à la déonvolution de la taille de la sonde et du �ux magnétique mesuré ont montré qu'une
très légère modi�ation de la géométrie du miro-SQUID pouvait onduire à un résultat très
di�érent du hamp magnétique de base. De plus, la taille de notre sonde étant du même ordre
de grandeur que les objets magnétiques observés, les pro�ls obtenus ave le miro-SQUID (sans
traitement) sont déjà très prohes des pro�ls réels des hamps magnétiques. Par onséquent,
dans l'attente d'une meilleure modélisation de notre problème, nous onsidèrerons en première
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approximation que la géométrie de la sonde ne joue qu'un r�le seondaire dans le traitement de
l'image magnétique réalisée.

En revanhe, la présene du bruit a d'importantes onséquenes dans la résolution du trai-
tement. Le spetre de fréquene du hamp magnétique mesuré est dominé par le bruit dans les
hautes fréquenes et lorsque nous alulons la densité de ourant, nous ampli�ons es omposantes
à hautes fréquenes. Pour éviter ette di�ulté, avant de aluler la densité de ourant, nous uti-
lisons un �ltre passe-bas sur les données magnétiques qui élimine les omposantes spatiales à
hautes fréquenes. Le �ltre utilisé est une fenêtre de Hanning:

W (k) =

8><
>:

0:5(1 + os(�k=kmax)) k < kmax

0 k > kmax

(4.16)

La fréquene de oupure kmax doit être déterminée expérimentalement et elle dépend de l'am-
plitude de bruit du miro-SQUID, des fréquenes spatiales de la distribution de ourant et de la
hauteur z de la sonde par rapport à la surfae de l'éhantillon. L'atténuation des omposantes
hautes fréquenes du hamp magnétique onduit à une diminution de la résolution spatiale de
la distribution de ourant alulée. Finalement, les di�érentes étapes du traitement d'image qui
mènent du hamp magnétique mesuré à la distibution de ourant sont résumées sur la �gure 4.14.

Bz(x,y) mesur

FFT

bz(kx,ky)

filtre-1 (fonction de Green)

-i(2/( 0d))(ky/k) ekz

fen tre Hanning

(1/2)(1+cos(k„/kmax ))     k<kmax

0                                      k>kmax

jx(kx,ky)

FFT-1

Jx(x,y)

Fig. 4.14 � Résumé shématique des étapes du traitement de l'imagerie pour obtenir la distribution
des ourants à partir du hamp magnétique mesuré.
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4.3.3 Distribution de ourant d'un vortex

En utilisant e programme de déonvolution, nous avons aès à la artographie de la distri-
bution de ourant ~J autour du vortex dans le �lm d'Al. Sur la �gure 4.15, l'image de droite est
l'image d'un vortex en ourant ritique du SQUID réalisée par notre mirosope. A�n d'élimi-
ner le bruit provenant des fausses letures du SQUID (e qui orrespond aux points blans sur
l'image), nous utilisons un �ltre passe-bas ou fenêtre de Hanning (f image au entre). Finalement
la distribution de ourant presentée sur la troisième image est le résultat de la déonvolution à
partir de l'image �ltrée: nous visualisons, ii, le module de la densité de ourant jJ(x; y)j.

Fig. 4.15 � Di�érentes étapes de la déonvolution d'une image réalisée ave le mirosope sur le
�lm d'Al jusqu'à la distribution de la densité de ourant orrespondante. (à gauhe) L'image brute
(sans traitement) d'un vortex en ourant ritique du SQUID. (au entre) Même image que elle de
gauhe mais �ltrée pour éliminer les bruits à haute fréquene. (à droite) Image de la distribution
de ourant autour du vortex. La taille des images est 14� 14 �m2.

Dans haune des images, le ode des niveaux de gris est hoisi de telle façon que le blan
orrespond aux plus faibles valeurs et le noir aux plus fortes. Sur le résultat de la déonvolution,
une boule de ourant irule autour du vortex pour éranter le hamp magnétique extérieur et
ette densité de ourant déroit dans le supraonduteur au fur et à mesure qu'on s'éloigne du
entre. Au oeur du vortex, l'Al est dans l'état normal sur une distane � et la densité de ourant
supraonduteur s'annulle omme attendu.

Cette modélisation est enore très réente et pour l'instant, elle ne permet d'avoir qu'un
aperçu qualitatif de la distribution de ourant. Cependant, nous travaillons dès à présent, sur
une méthode qui nous donnera une information quantitative des ourants irulant autour d'un
vortex.

4.4 Conlusion

A partir des images déjà réalisées, nous avons déterminé une résolution spatiale inférieure
à 2 �m qui est bien supérieure à elle obtenue par la mirosopie à SQUID, et omparable
au as de la mirosopie à sonde Hall. Nous avons aussi une bonne sensibilité magnétique de
10�3 �0=

p
Hz apable d'être sensiblement augmentée en utilisant des miro-SQUID shuntés. A

travers e hapitre, nous avons �nalement montré les limites du mirosope et les préautions à
prendre dans l'interprétation des images.

Dans un souis de mieux omprendre les objets magnétiques observés, nous avons développé
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deux modèles numériques pour quanti�er nos mesures expérimentales. Le premier modèle donne
une estimation de la longueur de pénétration. Dans le as du Nb, nous avons trouvé � = 100�
300 nm. Ce modèle n'est ependant pas valable dans le as de l'Al ar l'hypothèse de départ (� !
0) n'est plus véri�ée. Nous aimerions prohainement le modi�er pour tenir ompte d'une longueur
de ohérene non nulle dans le supraonduteur. Il serait e�etivement intéressant de pouvoir faire
une étude omplète de la dépendane de � en fontion de la température et de l'épaisseur du �lm
supraonduteur ar les méanismes qui expliquent la transition d'un omportement Meissner
vers un omportement d'état de vortex dans les supraonduteur de type I en ouhe mine,
sont jusqu'à présent assez méonnus. En e�et, l'expression de la longueur de pénétration �eff
dans une ouhe mine (�eff = �2=d, d=épaisseur du �lm) est une approximation. Grâe à des
mesures marosopiques de l'éhantillon, plusieurs groupes ont tenté de dérire leurs résultats
sur la dépendane de � en fontion de l'épaisseur de la ouhe ave les théories existantes. Leurs
résultats ont montré des disparités selon le supraonduteur onsidéré et la mesure utilisée. Il
serait don indispensable d'étudier mirosopiquement ette dépendane en utilisant le mirosope
SQUID-FM pour observer un vortex unique. Le deuxième modèle que nous avons développé, est
basé sur des outils mathématiques et permet, à partir d'une arte de hamp magnétique (d'un
vortex par exemple) de remonter à la distribution de ourant életrique dans l'éhantillon, à
l'origine du signal magnétique.
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Chapitre 5

Observation et piégeage de vortex dans

un �lm supraonduteur perforé

G
râe au mirosope SQUID-FM, nous avons été apables d'observer de façon mirosopique
la distribution des vortex dans un �lm mine d'Al ontenant un réseau de trous en faisant

varier les paramètres extérieurs. Nous avons hoisi l'Al pour sa grande longueur de ohérene
(typiquement quelques entaines de nanomètres). Par onséquent, même à faible hamp magné-
tique, nous pouvons observer la transition entre une distribution de vortex individuels et un réseau
ordonné de vortex qui interagissent. De plus, ette longueur permet d'étudier un système dans
lequel le piégeage des vortex est faible. Les trous dans le �lm d'Al sont su�samment éloignés
pour être onsidérés omme isolés à basse température.

Nous présenterons dans un premier temps la fabriation de l'éhantillon et les onditions
d'expérimentation. Puis après avoir aratérisé l'éhantillon par des mesures marosopiques, nous
montrerons l'in�uene de la taille des trous sur le piégeage des vortex ainsi que les phénomènes de
relaxation dans la distribution magnétique. Finalement, nous mettrons en évidene le dépiégeage
des vortex ave la température.

5.1 Préparation de l'éhantillon

L'éhantillon que nous avons utilisé est un �lm d'aluminium de 1700 Å d'épaisseur ave un
réseau de trous dont le pas est d = 10 �m. Ces trous peuvent avoir trois diamètres di�érents:
0:5 �m, 1:0 �m et 1:5 �m régulièrement répartis (�gure 5.1). Ces di�érents diamètres ont été
hoisis pour assurer un ouplage optimal ave le miro-SQUID.

L'éhantillon a été fabriqué au laboratoire en utilisant la tehnique du lift-o�. Nous nous
sommes inspirés du proédé mis au point par A. Bezryadin [19℄ pour réaliser notre éhantillon.
Le substrat est un wafer de siliium de deux poues. Les étapes de lithographie sont les suivantes
(f �gure 5.3):

� dép�t de la résine PRIMER à la tournette: vitesse=2700 tours/min, aélération=2000
tours/min/s pendant 30 s. La ouhe de résine a une épaisseur de 0:43 �m. Cette résine
assure une meilleure adhésion sur le Si de la résine à insoler.

� dép�t de la résine positive UV3 à la tournette: vitesse=4000 tours/min, aélération=2000
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Fig. 5.1 � Vue shématique d'une ellule unitaire du réseau de trou fabriqué dans un �lm d'Al.
Les trous sont espaés de 10 �m et ils ont trois diamètres: 0:5 �m, 1:0 �m et 1:5 �m. Le réseau
de trous reouvre une surfae de 3� 3 mm2.

substrat: silicium (100)

d p t de r sine: UV3

r v lation de la r sine:

LDD26W, 45 s

vaporation du m tal:

Al, 1700 

dissolution de la r sine:

Microposit Remover 1165, 
60¡C, ultrason

insolation au MEB:

8 C/cm , 30 kV, 14.7 pA 2

Fig. 5.2 � Pésentation par ordre hronologique des di�érentes étapes de lithographie néessaire à
la fabriation du �lm d'Al perforé.

tours/min/s pendant 30 s.

� reuit des ouhes à 130ÆC pendant 1 min.
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� insolation par faiseau d'életrons (grâe à un mirosope életronique à balayage Cambridge
S 240): dose = 8 �C=m2 et résolution notée 12, grandissement 1140 pour un hamp
d'ériture de 100 �m, e hamp est répété de façon à reouvrir une surfae de 3� 3 mm2

e qui orrespond à un temps d'exposition de 10 heures.

� reuit de la résine à 110ÆC pendant 20 s.

� révélation de la résine dans le développeur LDD26W pur pendant 45 s. La �gure 5.3 montre
le masque de résine obtenu.

� rinçage à l'eau DI et séhage à l'azote.

� évaporation par e�et Joule d'une ouhe de 1700 Å d'Al: vitesse de dép�t=6 Å/s, vide =
1:10�7 mbar.

� lift-o�: dissolution de la résine qui reste et de l'Al sur la résine dans le Miroposit Remover
1165 à 60 ÆC pendant 25 min puis ave des ultrasons pendant 2 min.

� rinçage à l'alool

Fig. 5.3 � Images par mirosopie életronique du masque positif de résine pour les trous, après
révélation de l'insolation. De gauhe à droite les images orrespondent aux plots de résine d'épais-
seur 0:43 �m et de diamètre roissant (0:5 �m, 1 �m et 1:5 �m).

La �gure 5.4 présente l'éhantillon obtenu en �n de fabriation. Les légères ollerettes autour
des trous, plus visibles sur eux de plus petit diamètre, s'explique par l'épaisseur de la ouhe
d'Al relativement importante omparée à elle de la résine. Dans es onditions, il apparaît lair
que l'utilisation des ultrasons est une étape néessaire pour assurer un bon lift-o� de l'Al.

5.2 Conditions expérimentales de l'imagerie à miro-SQUID

Le hamp magnétique perpendiulaire au plan de l'éhantillon est appliqué à l'aide d'une
bobine de Helmholtz plaée à l'extérieur du ryostat nous garantissant un hamp homogène sur
l'ensemble de l'éhantillon. L'imagerie des vortex dans la ouhe d'Al perforée a été réalisée grâe
à un miro-SQUID en aluminium fabriqué par D. Mailly au LPN. Sa géométrie est très simple: la
taille de la boule est de 1 �m, la largeur des bras 200 nm et la longueur et la largeur des miro-
ponts 200 nm et 50 nm respetivement. La modulation du ourant ritique du miro-SQUID en
fontion du hamp magnétique extérieur pour une température de 450 mK est présentée sur la
partie gauhe de la �gure 5.5: à ette température, la valeur moyenne du ourant ritique est
de 100 �A ave une profondeur de modulation de 30%. La di�érene de longueur des bras du
miro-SQUID entraine une dissymétrie dans les arhes de la aratéristique I(H).
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Fig. 5.4 � Images par mirosopie életronique du �lm d'Al d'épaisseur 1700 Å ave un réseau de
trous de pas 10 �m. En haut: vue d'ensemble du réseau de trous. En bas, de gauhe à droite sont
montrés les trous de diamètre roissant (0:5 �m, 1 �m et 1:5 �m).
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Fig. 5.5 � (gauhe) Caratéristique I(H) du miro-SQUID à 400 mK. (droite) Photographie
avant l'expériene montrant la position du miro-SQUID par rapport à l'extrémité de la pointe
en siliium. Déoupe à la sie diamantée du wafer Si. Ce lihé a été réalisé ave un mirosope
optique.
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Le miro-SQUID se trouve approximativement à 9 �m de l'apex de la pointe (f �gure 5.5).
L'angle d'approhe entre la pointe en siliium et la surfae de l'éhantillon étant de 7Æ, la distane
entre le miro-SQUID et la surfae est de 1 �m lorsque le signal du diapason est asservi.

A température ambiante, le diapason sur lequel est monté le SQUID résone à 24550 Hz ave
Q = 250. A basse température (<1 K), la fréquene de résonane est déalée à 24856 Hz et le
fateur de qualité est égal à 19000. A ette température, les vibrations méaniques et le grand
fateur de qualité rendent l'asservissement di�ile, aussi avons nous préféré imager en survolant
légèrement hors ontat pour éviter d'endommager la pointe et l'éhantillon. L'aquisition de
l'information topographique a don été impossible.

Au ours du refroidissement, la sonde et l'éhantillon sont thermalisés tout deux sur la boite-
à-mélange. Cependant une fuite thermique vers l'étage du bouilleur maintient l'éhantillon à
une température toujours un peu supérieure à elle du SQUID. Cette di�érene en température
permet de travailler très près de la température ritique du �lm d'Al perforé sans que le SQUID
transite.

5.3 Caratérisation de l'éhantillon

Les prinipales grandeurs physiques aratérisant l'éhantillon sont la température ritique et
le hamp ritique H2 de la ouhe d'Al perforée. Nous avons deux méthodes pour aratériser
notre éhantillon: soit en mesurant l'aimantation grâe au miro-SQUID, soit en détetant le
moment où la résistane s'annule par des mesures de transport.

5.3.1 Magnétométrie à miro-SQUID

Grâe à la mesure de son ourant ritique, le SQUID nous donne une information sur l'aiman-
tation de l'éhantillon: la �gure 5.6 présente les aratéristiques I(H) du SQUID pour di�érentes
températures. Ces ourbes ont été réalisées en positionnant le miro-SQUID au-dessus d'un trou
du �lm d'Al à une hauteur de 1 �m. Le hamp magnétique est alors balayé de 0 G à 20 G pendant
que la température est régulée à une valeur �xe. Comparées à la aratéristique du SQUID sans
éhantillon (f. �gure 5.5), es ourbes présentent des sauts qui sont la signature de l'érantage
du �ux magnétique dans la ouhe d'Al. Il existe une valeur du hamp magnétique, Hs, pour
laquelle es sauts disparaissent. En e�et, quand le hamp augmente, la hauteur des sauts dimi-
nue progressivement et on retrouve la aratéristique initiale du SQUID quand H = Hs. Cette
transition ontinue rend la détermination de Hs déliate. La présene du premier plateau de I
(quand H est prohe de zéro) montre que l'érantage du hamp magnétique persiste jusqu'à la
température ritique (T = 1:23 K).

A partir des ourbes I(H) à di�érentes températures, nous avons observé la dépendane de
Hs en fontion de la température. Le résultat présenté sur la �gure 5.7 montre très lairement
que Hs augmente quand la température diminue e qui est en très bon aord ave les variations
de l'aimantation en fontion du hamp appliqué présentées sur la �gure 1.2. D'après ette même
�gure, on s'attend à e que l'aimantation (don les sauts) s'annulent pourH = H2 et onlure que
Hs = H2. Cependant la valeur du hamp H2(T ) que nous avons déterminée par des mesures de
transport (f. paragraphe suivant) est toujours supérieure au hamp Hs(T ). Dans les mesures par
miro-SQUID, la sous-estimation de Hs(T ) est ausée par la lente déroissane de l'aimantation
en fontion du hamp magnétique qui ne permet pas une mesure préise de la transition de phase.
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Fig. 5.6 � Caratéristiques I(H) du miro-SQUID pour di�érentes températures. Les sauts sur
la ourbe orrespondent à la pénétration des vortex dans le �lm d'Al. Hs est le hamp magnétique
pour lequel es sauts disparaissent: 'est la transition entre l'état mixte est l'état normal. Les
ourbes ont été volontairement déalées selon l'axe Y pour mieux rendre ompte omment Hs

diminue lorsqu'on s'approhe de la température ritique de l'éhantillon.

5.3.2 Mesure de transport

Cette deuxième méthode est une mesure de transport standard en 4 �ls: elle onsiste à injeter
un ourant alternatif à une fréquene donnée et à mesurer la tension aux bornes de l'éhantillon
par l'intermédiaire d'une détetion synhrone. La tension est mesurée ave une sensibilité de
5 nV=

p
Hz. On en déduit alors la résistane életrique de l'éhantillon. La transition de phase de

l'état normal vers l'état supraonduteur du �lm d'Al est détetée lorsque sa résistane életrique
ommene à huter: H2 orrespond au hamp mesuré lorsque la résistane de l'éhantillon est
égale à 95% de Rn (Rn étant la résistane dans l'état normal).

La variation de H2 en fontion de la température est présentée sur la �gure 5.7: nous trouvons
alors T(H = 0) = 1:23 K et H2(T = 0) = 43 G. Prohe de T, la dépendane théorique de H2

en fontion de la température est donnée par [2℄:

H2 =
�0

2��(0)2

�
1� T

T

�
(5.1)

�(0) qui représente la longueur de ohérene, est le paramètre ajustable: dans notre as, �(0) =
240 nm. Les valeurs de H2(T ), de T et de �(0) que nous avons obtenus sont en bon aord ave
les résultats de A. Bezryadin (T = 1:25 K et �(0) = 250 nm) [19℄.

5.4 Piégeage des vortex dans le �lm d'Al perforé

Nous allons exposer les di�érentes observations faites grâe au mirosope SQUID-FM sur le
�lm d'Al perforé. Après la mesure du zéro de hamp magnétique, nous nous onentrerons dans
un premier temps sur le piégeage des vortex en bordure de l'éhantillon. Puis nous montrerons
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Fig. 5.7 � Champ ritique H2 en fontion de la température déterminé par des mesures de
transport et de magnétométrie. La droite repésente la dépendane H2(T ) prévue par la théorie de
Ginzburg-Landau ave omme paramètre la longueur de ohérene �(0) = 240 nm.

le phénomène de saturation du �ux magnétique dans les trous ainsi que le r�le de la taille des
trous en les omparant aux préditions théoriques. Pour �nir, nous présenterons une étude en
température du piégeage des vortex par le réseau de trous.

5.4.1 Etalonnage du hamp magnétique

Une bobine de Helmholtz est plaée à l'extérieur du ryostat, elle produit un hampmagnétique
Hbob dont la valeur maximale est limitée à 40 G par la puissane de l'alimentation en ourant de
la bobine. Lorsque le hamp réé par ette bobine est nul, il reste toujours un hamp magnétique
résiduel Hres qui provient du hamp magnétique terrestre et de eux réés par l'ensemble des
appareils életriques présents autour du mirosope. Le hamp magnétique total Htot appliqué
sur l'éhantillon, est don la somme du hamp résiduel et de elui réé par la bobine: Htot =
Hbob+Hres (nous ne onsidérons ii que la omposante perpendiulaire au plan de l'éhantillon).

Les images ont été réalisées ave le mirosope SQUID-FM en refroidissant l'éhantillon sous
hamp magnétique à une température de 500 mK. Ces images ontiennent déjà de nombreuses
informations sur la distribution des vortex dans l'éhantillon. Nous ne nous attarderons pas à
dérire ii es arrangements magnétiques qui seront developpés dans la suite de e hapitre. Nous
nous préoupons uniquement de reherher le zéro de hamp magnétique.

Ce zéro de hamp est trouvé par dihotomie. Les deux premières images de la �gure 5.8 orres-
pondent à un hamp magnétique Hbob = +0:4 G et Hbob = �0:4 G respetivement (même module
mais de sens opposé). Les ontrastes magnétiques sont inversés e qui signi�e que les vortex sont
de sens opposé: le zéro de Htot se situe par onséquent dans la fenêtre Hbob = [�0:4 G; 0:4 G℄ (les
points blans sur les images qui ont la dimension d'un pixel sont des erreurs de letures du ourant
ritique du miro-SQUID). Pour touver Htot = 0, nous poursuivons l'imagerie en réduisant pro-
gressivement ette fenêtre jusqu'à e que les ontrastes magnétiques disparaissent. Finalement,
l'image de droite de la �gure 5.8 a été réalisée pour un hamp Hbob = �0:14 G. Le ontraste
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magnétique a totalement disparu et la valeur moyenne du ourant ritique de l'image orrespond
à un �ux magnétique de �3:3:10�3 �0 ave un éart type de 1:10�3 �0. Par onséquent, Hbob

ompense Hres et Htot = 0. Nous avons e�etué des images pour des hamps Hbob = �0:15 G
et Hbob = �0:13 G sur lesquelles apparaissent enore des vortex ave des ontrastes inversés
entre les deux images. Par onséquent, nous onsidérons que la omposante du hamp résiduel
perpendiulaire au plan de l'éhantillon est égale à Hres = �0:14� 0:01 G.

Par la suite, le hamp magnétique onsidéré sera Htot et non Hbob.

Fig. 5.8 � Images magnétiques du �lm d'Al perforé réalisées ave le mirosope SQUID-FM pour
trois valeurs di�érentes de hamp magnétique réé par la bobine (+0:4 G, �0:4 G et �0:14 G).
Les dimensions des deux premières images sont 28� 28 �m2 et elles de droite 56� 56 �m2.

5.4.2 Erantage magnétique sur les bords de l'éhantillon

Lorsqu'on augmente le hampmagnétique extérieur en maintenant la température basse (T <<
T), les vortex pénètrent dans le supraonduteur par les bords de l'éhantillon. Les ourants qui
irulent en bordure de l'éhantillon pour éranter le hamp magnétique, réent une barrière
de potentiel qui retarde l'entrée des vortex dans le supraonduteur. Une fois à l'intérieur de
l'éhantillon, les vortex ne migrent pas imédiatemment vers le entre de la ouhe, ils se piègent
sur les inhomogénéités du supraonduteur et sur les premières rangées de trous. Cei se véri�e
surtout à bas hamp magnétique ar la densité de vortex étant peu élevée, la répulsion entre
vortex est faible devant les fores de piégeage.

Nous avons réalisé des mesures de transport sur la ouhe d'Al perforée qui se sont avérées
sensible au piégeage des vortex lors de rampes roissantes et déroissantes du hamp magnétique
à di�érentes températures. La �gure 5.9 présente la dépendane de la résistane életrique de la
ouhe d'Al en fontion du hamp magnétique extérieur pour deux températures di�érentes (350
mK et 1.08 K). Dans les deux as, le balayage du hamp magnétique se fait tout d'abord de façon
roissante puis une fois la transition supra/normale atteinte, le hamp déroît jusqu'à 0 G.

Pour les deux températures onsidérées, à faible hamp magnétique, la résistane mesurée
aux bornes du réseau de trous est nulle: l'aluminium est supraonduteur et la densité de vortex
est su�samment faible pour ne pas perturber le ourant életrique. A fort hamp magnétique
(H > H2(T )), l'aluminum dépasse la transition supra/normale et la résistane mesurée est égale
à la résistane normale (Rn = 8 m
).

L'hystéresis qui apparaît lors du balayage du hamp magnétique, est aratéristique de la
dynamique des vortex. En e�et, l'érantage du hamp magnétique en bordure de l'éhantillon et
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Fig. 5.9 � Résistane de la ouhe d'Al perforée en fontion du hamp magnétique extérieur pour
deux températures di�érentes (à gauhe: T = 350 mK; à droite: T = 1:08 K). La température
ritique de l'éhantillon est 1.23 K. Le hamp magnétique est balayé dans les deux sens (roissant
et déroissant): les �èhes indiquent le sens du parours en hamp.

le piégeage des lignes de �ux par les impuretés ou les trous, freinent la pénétration des vortex
dans la ouhe supraondutrie quand le hamp extérieur augmente. De la même façon, lorsque
le hamp magnétique extérieur déroît, es phénomènes entravent l'expulsion des lignes de hamp.
Ce retard systématique dans la dynamique des vortex se traduit par l'hystérésis observée dans
la ourbe R(H). La largeur de l'hystérésis est aratéristique du piégeage: plus l'anrage est fort
plus l'hystérésis est large. D'après la �gure 5.9, la largeur de l'hystérésis est de 2 � 4 G à une
température de T = 350 mK alors qu'elle est de 0:3� 0:5 G à T = 1:08 K. Ce fateur 10 entre
les largeurs s'explique par le fait que l'ativation thermique rend le piégeage des vortex moins
e�ae à des températures prohes de T. Nous reviendrons par la suite sur le dépiégeage des
vortex ave la température.

La �gure 5.10 on�rme et e�et d'érantage des lignes de �ux par les bords de l'éhantillon et
les impuretés dans le as d'une ouhe uniforme de Nb d'épaisseur 200 nm. Les trois images ont

Fig. 5.10 � Images (28�28�m2) réalisées par le mirosope SQUID-FM à une température de 1 K
sur un �lm de Nb. Les tahes blanhes sont des vortex. A gauhe: l'éhantillon a été refroidi sous
un hamp de 0.14 G. Au entre: même image que elle de gauhe mais le hamp a été augmenté
à 1.14 G en maintenant la température onstante. A droite: l'éhantillon a été refroidi sous un
hamp de 1.14 G.

la même dimension (28� 28 �m2) et ont été réalisées à la même température de 1 K mais pour
des onditions de hamp magnétique di�érentes. Les tahes plus laires signi�ent la présene de
vortex.



114 Chapitre 5 : Observation et piégeage de vortex dans un �lm supraonduteur perforé

A gauhe, est présentée une image après un refroidissement sous hamp résiduel, 'est-à-dire
0.14 G. On observe alors huits vortex e qui est en bon aord, en tenant ompte de l'inhomo-
généité de la distribution de �ux, ave les six vortex attendus pour une telle valeur de hamp
magnétique.

Une seonde image (au entre) de la même zone est réalisée après avoir augmenté le hamp
magnétique de 0.14 G à 1.14 G en maintenant la température à 1 K. Contrairement à e qui est
attendu (pour un tel hamp, une quarantaine de vortex devrait être visible), on obtient une image
qui ressemble étonnamment à la préédente. En fait, les vortex réés par l'augmentation du hamp
magnétique ont pénétré dans le supraonduteur par les bords de l'éhantillon et se sont piégés
sur des impuretés les empêhant de parvenir à la zone imagée. De plus, le hamp magnétique
étant enore peu élevé, la faible densité de vortex ne permet pas à la répulsion vortex-vortex de
dominer les e�ets de piégeage.

Finalement la troisième image (à droite) a été réalisée après refroidissement de l'éhantillon
sous un hamp magnétique de 1.14 G (même valeur de hamp que pour l'image préédente). Cette
fois les vortex sont nombreux: malgré la tahe sur la gauhe de l'image (peut-être une poussière
ou un trou dans l'éhantillon), on en dénombre plus d'une trentaine e qui se rapprohe des 40
vortex alulés théoriquement. En refroidissant l'éhantillon sous hamp, nous piégeons les vortex
diretement sur la zone onsidérée: il n'y a pas de mouvement de vortex qui entre en jeu omme
dans le as préédent.

En onlusion, es trois images d'un �lm de Nb nous montrent que le piégeage des vortex sur
le bord du supraonduteur est important et que l'état magnétique loal est très dépendant de
l'histoire de l'éhantillon.

La présene des trous aentue le piégeage des vortex et par là-même, l'irréversibilité de leur
dynamique lors d'un balayage en hamp magnétique. Harada et al. [23℄ ont très bien rendu
ompte du phénomène: en augmentant progressivement le hamp magnétique, ils ont visualisé par
mirosopie de Lorentz, la pénétration des vortex dans un �lm de Nb ontenant un réseau régulier
de défauts olonnaires. Dans leur expériene, au fur et à mesure que les vortex entrent dans la
ouhe supraondutrie, ils s'approhent du réseau de trous et en remplissent la première rangée.
Une fois ette rangée pleine, elle forme une barrière de potentiel qui empêhe les autres vortex
de passer pour se pieger dans le reste des trous. Finalement le hamp magnétique augmentant,
la densité de vortex le long de la première rangée de trous devient su�samment dense pour que
la répulsion entre vortex domine la barrière de potentiel et permette aux vortex de passer pour
remplir l'ensemble du réseau de trous.

Pour éviter es problèmes de piégeage sur les bords d'éhantillon ou sur les premières rangées
de trous, nous refroidissons systématiquement l'éhantillon sous hamp magnétique.

En onsidérant à nouveau les mesures de transport présentées sur la �gure 5.9, nous onsta-
tons que dans la région de hamp magnétique ompris entre H1 et H2, l'éhantillon est toujours
supraonduteur pourtant la résistane à ses bornes est non nulle. La largeur de ette transition
et les paliers de résistane observés sur la �gure 5.9 sont en fait aratéristiques du déplaement
des vortex dans l'éhantillon. C'est la résistane de �ux �ow. Cette dynamique de vortex à travers
un réseau de entres de piégeage a été modélisée par Reihardt et al. [82℄ en onsidérant une in-
tération logarithmique entre vortex. Les auteurs ont alors montré la omplexité du déplaement
des vortex en faisant varier le hamp magnétique appliqué et la géométrie du réseau. Ils ont �na-
lement di�érenié deux types d'éoulement: un éoulement stable (élastique) où les vortex suivent
un nombre limité de anaux qui ne s'entreroisent pas, et un éoulement désordonné (plastique)
où les vortex se mélangent et les anaux ne sont plus identi�ables. La résistane non nulle et les
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paliers observés dans la région H1 < H < H2 (f. �gure 5.9) sont l'illustration de et éoulement
de vortex. Cette dynamique est ependant très omplexe et semble déliate à interpréter par
des mesures de transport. Nous avons bon espoir d'obtenir une meilleure ompréhension de es
éoulements de vortex par des mesures loales d'aimantation ave le mirosope SQUID-FM.

5.4.3 Nombre de vortex dans les trous

L'imagerie magnétique du �lm d'aluminium preforé nous a permis de véri�er di�érents points
soulevés par Mkrthyan et al. dans leur étude sur l'interation entre un vortex et une avité,
présentée dans le premier hapitre.

Fig. 5.11 � Image (28 � 28�m2) réalisée par le mirosope SQUID-FM sur le �lm d'Al perforé
refroidi à une température de 400 mK sous un hamp magnétique de 0.14 G. Les vortex sont
piégés dans les trous.

La �gure 5.11 montre une image du réseau de trou de 28� 28 �m2 refroidi à une température
de 400 mK sous un hamp magnétique de H = 0:14 G. Ce hamp est inférieur au premier
hamp de "mathing" HM = �0=d

2 = 0:2 G (d = 10 �m est le pas du réseau de trou) pour
lequel la densité de vortex est égale à la densité des trous dans la ouhe. Bien que H < HM ,
ette �gure 5.11 présente une zone de l'éhantillon où haque trou a apturé un quantum de �ux
magnétique et auun vortex n'est observé dans le supraonduteur. Cette distribution s'explique
par le fait qu'il est énergiquement plus favorable de positionner un vortex dans un trou où il
n'y a pas de supraondutivité, que dans le �lm d'aluminium où une énergie supplémentaire est
néessaire pour briser les paires d'életrons de Cooper sur une longueur � �. Un trou qui n'a
apturé auun quantum de �ux magnétique se omporte omme un puits attratif pour les vortex
[15℄. Ce phénomène s'est véri�é dans la plupart de nos images.

D'après l'expression de �(T ) dans la limite sale, le nombre de saturation (ns = R
2�(T )) de

vortex dans un trou varie en fontion de la température. Sur la �gure 5.12, nous avons représenté
la dépendane théorique de ns en fontion de la température pour les trois tailles de trou utilisé
(R = 0:25; 0:5; 0:75 �m) en onsidérant la longueur de ohérene dans l'Al pur �0 = 1:6 �m. Le
libre parours moyen est déterminé grâe au modèle de Drude. La résistivité du �lm d'Al à 1:5 K
est de 0:17 �
:m d'où l = 230 nm. Le nombre de saturation augmente ave le rayon des trous
et diminue ave la température: il est ompris entre 0.1 et 0.7. Expérimentalement, nous n'avons
en e�et jamais observé plus d'un vortex dans les trous du �lm d'Al.

Pour des trous de plus grandes dimensions, des vortex multi-quanta ('est-à-dire un trou
piégeant plus d'un quantum de �ux) ont été observés soit diretement en déoration Bitter [27℄
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Fig. 5.12 � Dépendane théorique du nombre de saturation ns des vortex dans les trous en fontion
de le température pour les trois rayons de trou imagé (R = 0:25; 0:5; 0:75 �m).

ou soit indiretement en aimantation [83℄ ou en résistivité [17℄. Ces vortex multi-quanta sont en
bon aord ave les préditions théoriques de Mkrthyan et al.

5.4.4 In�uene de la taille des trous sur le piégeage des vortex

Le réseau de défauts que nous avons fabriqué, est onstitué de trous irulaires de trois rayons
di�érents régulièrement répartis: R = 0:25; 0:5; 0:75 �m. Cette disparité permet d'introduire
le r�le de la taille des défauts sur la fore d'anrage des vortex. L'image présentée sur la �-
gure 5.13.(gauhe) a été réalisée après un refroidissement sous un hamp magnétique de 0:14 G à
une température de 1:16 K. La ouhe d'Al est prohe de sa température ritique (T = 1:23 K):
les dimensions aratéristiques du vortex, �(T ) et �(T ), sont grandes. La partie de droite de la
�gure 5.13 représente une vue shématique de l'image magnétique du réseau de défauts et de la
répartition des vortex: les erles vides dé�nissent les trous et les ronds noirs les vortex.

Fig. 5.13 � (à gauhe) Image (28� 28�m2) réalisée ave le mirosope SQUID-FM après refroi-
dissement sous hamp magnétique de 0.14 G à une température de 1.16 K. Le trait blan sur la
première rangée de trous représente le pro�l de san traé sur la �gure 5.14. (à droite) Vue shé-
matique de l'organisation des vortex à travers le réseau de trous: les erles vides orrespondent
aux trous et les ronds noirs aux vortex.
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D'après l'image réalisée par le miro-SQUID, nous onstatons que le ontraste magnétique si-
gnalant la présene d'un vortex n'apparaît pas dans haque trou. Ces launes de �ux magnétique
semblent s'organiser de façon régulière à travers le réseau de défauts: un trou sur trois n'a pas
apturé de vortex et ette laune se déplae d'une rangée de trous à une autre. La répartition
de es launes par rapport au réseau de défauts laisse à penser que haque trou n'est pas équi-
valent et que, par onséquent, leur taille joue un r�le important dans le piégeage des vortex. La
�gure 5.13.(droite) montre la orrespondane direte entre la position des trous de plus faible
diamètre et les launes de vortex.

Pour on�rmer la disposition du réseau de trou par rapport au vortex, le pro�l d'une ligne de
balayage orrespondant au trait blan sur l'image de la �gure 5.13 est présentée sur la �gure 5.14.
On onstate que le maximum de �ux magnétique du premier trou est légèrement plus grand que
le seond. Nous pouvons expliquer et éart en onsidérant que plus le rayon du trou est grand,
plus le �ux magnétique piégé dans e trou est étalé et par onséquent moins le pro�l de e �ux
sera piqué. C'est pourquoi, dans la �gure 5.14, nous supposons que le trou ayant le plus faible
ontraste magnétique orrespond à un trou de grande taille et elui ayant le plus fort ontraste
à un trou de moyenne taille. Cei est également observé sur les rangées suivantes de trous. En
shématisant les tailles de trou à partir des ontrastes magnétiques (f �gure 5.13.(droite)), nous
retrouvons la séquene attendue du réseau de trous fabriqué. Cette disposition des launes de
vortex à travers le réseau de trou s'est véri�ée sur plusieurs images. Un vortex est piégé ailleurs
que sur le réseau régulier de trous (à gauhe et au milieu sur la �gure 5.13). Ce site de piégeage
apparaît sur d'autres images réalisées ave le mirosope.
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Fig. 5.14 � Pro�l de balayage shématisé par un trait blan sur la �gure 5.13. Plus le ontraste
magnétique du vortex piégé dans le trou est grand plus le rayon de e trou est petit.

Dans un supraonduteur homogène, la taille optimale des entres de piégeage est donnée
par la longueur de ohérene �(T ). Takezawa et al. [84℄ ont étudié théoriquement e problème
d'optimisation des entres de piégeage dans le as de réseaux de défauts arti�iels. Ils onsidèrent
le potentiel total de piégeage des vortex omme une ombinaison du potentiel életromagnétique
lié aux ourants irulant autour des trous et du potentiel du ÷ur de vortex. Du fait de la
ontribution életromagnétique au méanisme d'anrage, ils montrent que le potentiel total est
beauoup plus profond lorsque la taille du défaut est égale à la longueur de pénétration �(T )
plutot qu'à la longueur de ohérene �(T ): �nalement, un trou de rayon R > �(T ) donne lieu à
une interation forte ave le vortex et se omporte omme un entre de piégeage plus e�ae que
elui ave un rayon R < �(T ). En d'autres mots, la taille optimale des défauts est donnée par
�(T ) plutot que par �(T ) (dans les supraonduteurs de type II, �(T ) > �(T )).
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Par des mesures d'aimantation sur des �lms mines de Pb/Ge et de WGe, le groupe de V.V.
Moshhalkov [26℄ a étudié le r�le de la taille des défauts sur le piégeage des vortex. De la même
façon, ils ont observé que les entres de piégeage fort orrespondaient aux trous de plus grand
diamètre. De plus, en faisant varier la taille de leur défauts, ils ont mis en évidene que la taille
permettant un piégeage optimal, était dépendant du hamp magnétique. En e�et, des trous de
faible rayon sont idéaux à bas hamp magnétique et des trous plus grands sont néessaires pour
assurer au bon piégeage des vortex à fort hamp. Ils ont �nalement montré que la transition entre
es di�érents piégeage est ontrolée par le nombre de saturation de vortex dans le trou.

5.4.5 Dépiégeage de vortex ave la température

Lorsque le �lm d'Al perforé est refroidi sous hamp magnétique H, le nombre de quanta de �ux
présent dans une ellule unitaire du réseau est donné par: n = H=d2 où d est la distane entre
deux trous. Si n est supérieur à ns, alors les trous sont saturés en �ux magnétique (ns quanta
dans haque trou) et les vortex résiduels (n�ns) présents dans le �lm d'Al sont repoussés vers les
régions interstitielles entre les trous où ils peuvent éventuellement s'anrer sur des impuretés de la
ouhe supraondutrie. Le système se ompose don de deux types de vortex: les quanta de �ux
magnétique fortement piégés dans les trous et les vortex faiblement piégés dans les insterties.
L'ensemble des images a été réalisées pour des hamps magnétiques inférieurs à 1:14 G, e qui
orrespond à une faible densité de vortex (H2(T = 0 K) = 43 G). La résolution magnétique
atuelle du mirosope ne nous permet pas de travailler à fort hamp ar la densité de vortex est
trop élevée pour pouvoir résoudre les vortex interstitiels.

En faisant varier la température, nous pouvons modi�er l'organisation des vortex dans le �lm
d'Al. Sur la �gure 5.15, sont présentées deux images réalisées ave le mirosope SQUID-FM après
refroidissement sous un hamp magnétique de 0:14 G à deux températures di�érentes: l'image
en haut orrespond à une température de 400 mK et elle d'en bas à 1:07 K. On a également
représenté à droite une vue shématique de la position des vortex dans le réseau de trou pour
haune des images. Dans haque image, deux types de vortex oexistent: les vortex fortement
anrés dans les trous et les vortex situés dans les intersties entre les trous.

A 400 mK, les vortex interstitiels sont répartis de façon irrégulière dans le supraonduteur.
Ils peuvent se positionner relativement près des trous ar la barrière de potentiel autour des trous
est étroite et les longueurs aratéristiques des vortex (�(T ) et �(T )) sont petites (typiquement
200 � 300 nm). A ette température, leur petite taille leur permet d'être failement piégés par
les impuretés de la ouhe d'Al qui sont de faibles dimensions (l'observation de l'éhantillon ave
un AFM ommerial a montré une orrugation de quelques dizaines de nanomètres). Cet état est
relativement stable ar deux images onséutives (orrespondant à un intervale de temps d'une
vingtaine de minutes) montre la même on�guration de vortex.

A plus haute température (T = 1:07 K), l'organisation des vortex instertitiels hange singu-
lièrement: eux-i ne semblent plus être répartis aléatoirement dans le supraonduteur mais se
loalisent de façon à être à égale distane des premiers trous voisins. Ce phénomène s'explique
d'une part par la dépendane de �(T ) et �(T ) en fontion de la température et d'autre part par
l'élargissement de la barrière de potentiel autour des trous quand la température roît. Ce dernier
point oblige les vortex interstitiels à se situer plus loin des trous que dans le as où la tempé-
rature est de 400 mK. La divergene de �(T ) et �(T ) lorsque la température approhe de T,
permet de dépiéger les vortex interstitiels des impuretés de l'Al. Ces vortex plus mobiles dont la
taille devient signi�ative par rapport à la distane entre les trous, interagissent ave les défauts
voisins. Ils se positionnent alors dans les minimums de potentiel réés aux interties par le réseau
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Fig. 5.15 � (à gauhe) Images (28 � 28�m2) réalisées par le mirosope SQUID-FM après re-
froidissement sous un hamp magnétique de 0.14 G pour deux températures di�érentes: (en haut)
T = 400 mK et (en bas) T = 1:07 K. (à droite) Représentation shématique de la on�guration
des vortex par rapport au réseau de trous orrespondant à haune des images obtenues ave le
miro-SQUID: omme préedemment, les erles vides dé�nissent les trous et les ronds noirs les
vortex.

de défauts arti�iels. La position des vortex interstitiels observée ave le mirosope SQUID-FM
s'aorde remarquablement bien ave les minimums de potentiel alulés par I.B. Khal�n et al.
[85℄ dans le as d'un réseau périodique de défauts olonnaires dans un supraonduteur de type
II.

Nous avons réalisé le même type d'imagerie mais pour un hamp magnétique plus élevé, H =
1:14 G. Les résultats sont présentés sur la �gure 5.16: la température de l'éhantillon pour les
images de haut en bas est respetivement T = 400 mK, T = 1:18 K et T = 1:2 K. Dans la
représentation shématique des images, les erles vides dé�nissent les trous et les ronds noirs
les vortex. Dans les as où la température est T = 1:18 K et T = 1:2 K, la taille des vortex
devient trop importante et la résolution du mirosope ne nous permet plus d'observer un vortex
individuel. Pour T = 1:18 K, nous présentons ependant la on�guration de vortex qui nous
semble la plus vraisemblable. Dans le as où T = 1:2 K, l'Al apparaît magnétiquement uniforme
sauf autour des trous. Comme nous le verrons dans la suite, l'Al est normal sauf autour des trous:
'est pourquoi les vortex n'ont pas été représentés.

Le hamp magnétique onsidéré orrespond théoriquement à un nombre de vortex par ellule
unitaire du réseau (équivalent à une surfae 10�10 �m2) légèrement supérieur à inq vortex. Cette
densité de vortex se véri�e très bien expérimentalement. En e�et, dans le as où T = 400 mK, on
observe 44 vortex sur une image ontenant 9 ellules unitaires, soit environ 5 vortex par ellule.
Comme les trous ne peuvent pas aueillir plus d'un vortex (ns = 1), la on�guration magnétique
est un vortex par trou et quatre vortex interstitiels.
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Fig. 5.16 � (à gauhe) Images (28 � 28�m2) réalisées par le mirosope SQUID-FM après re-
froidissement sous un hamp magnétique de 1.14 G pour trois températures di�érentes: (de haut
en bas) T = 400 mK, T = 1:18 K et T = 1:2 K. (à droite) Représentation shématique de la
on�guration des vortex par rapport au réseau de trous orrespondant aux deux premières images
obtenues ave le miro-SQUID: omme préedemment, les erles vides dé�nissent les trous et les
ronds noirs les vortex (les symboles ne sont pas à l'éhelle des objets). Les vortex interstitiels
n'ont pas été représentés dans la troisième image.

D'après la �gure 5.16, on observe le même phénomène de piégeage que préédemment à basse
température (T = 400 mK): haque trou a apturé un quantum de �ux magnétique et les vortex
interstitiels se répartissent irrégulièrement dans le supraonduteur, piégés par les impuretés de
l'Al, indépendamment des trous (dans la limite de la largeur de la barrière de potentiel à la surfae
des trous). Les longueurs aratéristiques �(T ) et �(T ) sont petites, par onséquent la pluplart
des vortex peuvent être observés individuellement (f �gure 5.17.(en haut)).

Lorsque la température s'approhe de T (T = 1:18 K), la taille des vortex dans le supra-
onduteur augmente onsidérablement, eux-i deviennent sensibles à la présene du réseau de
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défauts arti�iels et se loalisent dans les interties pour minimiser l'énergie du système. De plus,
omme la longueur de pénétration augmente, l'énergie d'interation répulsive entre vortex don-
née par l'équation 1.4, diminue e qui permet aux vortex de se regrouper en amas. Le pro�l
magnétique présenté sur la �gure 5.17.(en bas) montre la di�érene en amplitude entre le �ux
magnétique des trous et elui des amas de vortex interstitiels.
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Fig. 5.17 � Pro�l magnétique (à droite) des images (à gauhe) (28� 28�m2) réalisées par le mi-
rosope SQUID-FM après refroidissement sous un hamp magnétique de 1.14 G. La température
est de 400 mK (en haut) et de 1.18 K (en bas).

Finalement lorsque la température est de T = 1:2 K, le ontraste magnétique demeure seule-
ment autour des trous. En e�et, l'Al apparaît magnétiquement uniforme tandis que ertains
trous dans lesquels réside un vortex, sont erlés d'un ontraste magnétique di�érent. D'après
ette image, il est probable que pour de telles onditions de température et de hamp, l'éhan-
tillon ne soit plus dans l'état mixte mais qu'il soit dans l'état de supraondutivité loalisée. Ce
dernier état orrespond à la nuléation de la supraondutivité à la surfae des trous et sur les
bords de l'éhantillon pour un hamp magnétique ompris entreH2 et H3 (H3 = 1:69H2) alors
que le reste de l'éhantillon reste dans l'état normal. Cei se on�rme par la valeur des onditions
expérimentales. En e�et, la température est de 1:2 K e qui orrespond à un hamp ritique
H2 = 0:9 G d'après les mesures de transport, d'où H3 = 1:5 G. L'image a don été réalisée
pour un hamp magnétique de H = 1:14 G ompris entre H2(T = 1:2 K) et H3(T = 1:2 K):
l'éhantillon est dans l'état normal sauf dans un anneau de largeur � � autour des trous. La ir-
ulation de ourants supraonduteurs dans et anneau fore la quanti�ation du �ux magnétique
à l'intérieur du trou.
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Fig. 5.18 � Comparaison entre l'image magnétique du �lm d'Al refroidi à 1.2 K sous un hamp
de 1.14 G et un vue shématique du réseau de trou sous-jaent. La roix signale l'emplaement
d'un défaut important dans le �lm d'Al qui perturbe l'ordre magnétique. Les trous de plus petit
diamètre n'érantent plus le hamp magnétique.

Cette dernière image (T = 1:2K) on�rme également le r�le de la taille des trous. La �gure 5.18
shématise la disposition du réseau de trous par rapport à la distribution du �ux magnétique. La
roix marque la présene d'un défaut dans la ouhe d'Al qui entraine un piégeage magnétique fort
et perturbe l'organisation des vortex: e défaut est visible sur les trois images de la �gure 5.16. Le
ontraste magnétique a totalement disparu au-dessus des petits trous mais demeure dans le as
des plus grands trous: l'état de supraondutivité de surfae ne persiste qu'à la surfae des trous
de plus grand diamètre. Cette dépendane de H3 en fontion de la taille du défaut olonnaire,
est on�rmé théoriquement par S. Buzdin [86℄: il montre que H3 tend vers H2 lorsque la taille
du défaut diminue, et tend vers 1:69 H2 lorsque ette taille diverge.

5.4.6 Relaxation du réseau de vortex

Nous présentons ii une observation sur la relaxation de la distribution de vortex dans le réseau
de trou. Ce phénomène de relaxation a été visualisé à travers deux images de la même zone de
l'éhantillon réalisées à deux instants onséutifs (f. �gure 5.19).

Fig. 5.19 � Deux images réalisées ave le mirosope SQUID-FM à deux instants di�érents pour
une température de 400 mK sous un hamp magnétique de 1.14 G. (gauhe) L'image a été faite
diretement après avoir refroidi l'éhantillon à 400 mK. (droite) L'image a été réalisée 20 minutes
après le refroidissement à 400 mK.
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La première image a été faite diretement après avoir refroidi rapidement l'éhantillon de
1:18 K jusqu'à 400 mK sous un hamp magnétique de 1:14 G. On onstate alors la même
on�guration du �ux magnétique que elle observée dans la �gure 5.16 pour une température
de 1:18 K: l'organisation magnétique a été gelée dans son état à "haute température" par un
refroidissement rapide de l'éhantillon.

La deuxième image a été réalisée à la suite de la première sans rien hanger (T = 400 mK,
H = 1:14 G, sans ylage thermique). L'intervale de temps entre les deux images est de 20
minutes. Dans e deuxième as, les vortex ne sont plus ordonnés: par rapport à l'image préédente,
ils ont relaxé vers une position d'équilibre qui minimise leur énergie. En e�et, omme � diminue à
basse température, les fores répulsives entre vortex (f. equation 1.4) augmentent: les vortex ne
peuvent alors plus rester en amas aux intersties des trous. De plus omme � diminue, les vortex
deviennent sensibles aux défauts de la ouhe d'Al et ont tendane à être attirés par es entres de
piégeage aléatoirement répartis dans le �lm. A basse température, l'énergie d'ativation thermique
est faible et les vortex se déplaent di�ilement. Cependant, après un temps su�samment long,
les vortex �nissent par adopter une on�guration en fontion des fores répulsives entre vortex
et des fores attratives des entres de piégeage. Finalement la distribution de vortex observée
sur la première image orrespond à un état métastable du système et au ours du temps, ette
distribution (deuxième image) tend vers un état de plus basse énergie.

5.5 Conlusion et perspetives

Nous avons don réussi à visualiser une distribution de vortex dans un �lm d'Al perforé e
qui n'avait enore jamais été observé dans e matériau. Cette distribution de vortex est régie non
seulement par le réseau de défauts ontenu dans le supraonduteur mais aussi par la distane
inter-vortex, les fores répulsives entre vortex et l'énergie d'ativation thermique. Dans un premier
temps, nous avons mis en évidene le r�le de la taille des défauts. Sur la base de nos observations,
nous avons onstaté qu'à faible densité de �ux magnétique, les vortex siègent préférentiellement
dans les trous de plus grande taille, ei est en aord ave les préditions théoriques.

Nous nous sommes prinipalement intéressés au piégeage des vortex en fontion de la tempéra-
ture. En jouant sur la température, nous avons observé omment les vortex s'organisent à travers
le réseau régulier de défauts. A basse température, les longueurs aratéristiques des vortex (� et
�) sont petites (typiquement de l'ordre de 100 nm). Par onséquent, les vortex deviennent des
objets très loalisés et la taille de leur ÷ur (�) est du même ordre que elle des inhomogénéités
de la ouhe d'Al: les vortex sont anrés sur es défauts aléatoirement répartis dans le supraon-
duteur. De plus l'énergie d'ativation thermique est faible et les vortex sont peu mobiles. On
observe alors une distribution désordonnée des vortex dans le �lm d'Al. Quand la température
est prohe de T, � et � divergent et les vortex ne sont plus sensibles aux impuretés de l'Al. De
plus omme la fore répulsive entre vortex est inversement proportionnelle à �, elle diminue pour
T ! T et les vortex rendus plus mobiles par l'énergie d'ativation thermique, se regroupent
en amas dans les intersties du réseau de trous. Finalement, dans les onditions où T = 1:2 K
et H = 1:14 G, Nous avons été apables d'observer la supraondutivité loalisée ainsi que la
dépendane de H3(T ) en fontion de la taille des défauts, 'est-à-dire que H3 augmente de H2

à 1:69H2 ave la température. C'est pourquoi, sur les images, la supraondutivité a disparu
autour des petits trous et demeure autour des plus grands.

Finalement, nous avons observé la relaxation du réseau de vortex après un gel de ette dis-
tribution. En refroidissant l'éhantillon en quelques seondes, nous avons imagé la on�guration
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ordonnée du �ux magnétique gelée dans son état prohe de T. Une image réalisée 20 minutes
après e refroidissement brutal montre que le réseau a relaxé vers une distribution désordonnée
de vortex. Cette relaxation est le résultat de l'interation répulsive entre vortex et des entres de
piégeage qui deviennent plus e�aes à basse température.
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Conlusion

N
ous avons onçu et réalisé un mirosope assoiant l'imagerie du hamp magnétique à l'éhelle
mirométrique ave l'imagerie topographique en hamp prohe, destiné à l'étude de la supra-

ondutivité et du magnétisme à basse température. L'intégration du mirosope à miro-SQUID
dans un réfrigérateur à dilution o�re un domaine d'étude enore inexploré en imagerie magnétique.

Le hamp magnétique est mesuré par un miro-SQUID qui est une boule de 1 �m de dia-
mètre fabriquée par lithographie életronique et omportant deux jontions Josephson. Le hoix
du miro-SQUID s'est très vite imposé par ses aratéristiques intrinsèques: il o�re une résolution
spatiale de 200 nm (donnée par la largeur des bras de la boule) et une sensibilité magnétique
de 10�5 �0=

p
Hz. Une telle sensibilité signi�e que le miro-SQUID est apable de mesurer des

hamps magnétiques aussi faibles que 2� 10�8 T=pHz. L'imagerie topographique est implémen-
tée à travers la mirosopie de fore. Un résonateur méanique à quartz en forme de diapason
onstitue le apteur de fore. Le diapason maintient la pointe de Si ontenant le miro-SQUID
à quelques dizaines de nanomètres de la surfae de l'éhantillon et permet de onnaître la topo-
graphie de l'éhantillon. En mode d'imagerie, le mirosope atteint un sensibilité magnétique de
10�3 �0=

p
Hz et une résolution spatiale magnétique inférieure à 2 �m.

En générale les supraonduteurs admettent le hamp magnétique sous forme de vortex, haque
vortex portant un quantum de �ux magnétique. La physique des vortex dans les supraonduteurs
est un domaine de reherhe qui a ommené au début des années 70 et qui est toujours de toute
première importane ar la ompréhension la plus totale de et état de la matière représente un
enjeu tehnologique important. Grâe au mirosope atuel, nous avons pu observer la dynamique
des vortex dans un �lm d'Al ontenant un réseau de trous. Nous avons étudié les interations
entre la distribution des vortex et le réseau arti�iel de entres de piégeage (les trous). Nous
avons mis en évidene le r�le de la taille des défauts sur l'anrage des vortex. Une étude en
température a permis d'observer le dépiégeage des vortex. A basse température, les vortex sont
fortement piégés par les trous et les impuretés de la ouhe d'Al: la distribution des vortex est
alors désordonnée. Quand la température est prohe de T, les vortex présents dans la ouhe
supraondutrie ne sont plus sensibles aux impuretés de l'Al et ils se regroupent en amas dans
les intersties du réseau de trous. Finalement, en augmentant enore la température, les images
réalisées montrent que la supraondutivité persiste seulement autour des trous de plus grands
diamètres: 'est l'état de supraondutivité loalisée enore jamais observé de façon direte. La
dernière observation porte sur la relaxation du réseau de vortex. Un réseau de vortex "gelé"
par un refroidissement rapide dans sa on�guration ordonnée prohe de T, �nit par relaxer vers
une distribution désordonnée sous l'ation des interations vortex/vortex et vortex/trou. Cette
distribution désordonnée orrespond à un état de plus basse énergie pour le système. L'aluminium
onstitue un matériau de hoix pour es études à ause de sa grande longueur de ohérene mais
l'observation direte n'était pas possible à e jour ar auun autre mirosope ne permettait
d'atteindre des températures inférieures à la température de transition de l'Al (T = 1:23 K).
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Atuellement, le mirosope fontionne jusqu'à une température de 450 mK. Une meilleure
isolation thermique permettra une imagerie à plus basse température enore. L'observation de
vortex dans une ouhe d'Al perforée est une première étape dans l'observation des distributions
magnétiques par sonde loale à très basse température. Ce miroope est un outil original. A
partir de l'expériene aquise, nous envisageons l'étude de la dynamique des vortex dans des
réseaux de �ls supraonduteurs, en partiulier des réseaux de jontions Josephson. Dans le adre
de ette nouvelle étude, le miro-usinage de la pointe du miro-SQUID que nous avons mis au
point pendant ette thèse, permettra d'optimiser la résolution spatiale. Une nouvelle génération
de miro-SQUID est en ours d'étude qui permettra d'augmenter la fréquene de mesure et par
onséquent d'améliorer la sensibilité du apteur de �ux jusqu'à un fateur 100.

Le mirosope est basé sur l'assoiation originale du miro-SQUID omme sonde magnétique
et du diapason omme sonde topographique. Le prinipe modulaire de la tête sonde ouvre des
possibilités nouvelles pour l'imagerie ave d'autres sondes. Le développement des di�érents as-
pets du mirosope (en partiulier la tête sonde, l'életronique numérique d'asservissement et les
déplaements piézo-életriques), la onfetion des éhantillons, les mesures et leur interprétation
ont donné un aratère multi-disiplinaire au travail de ette thèse.
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Résumé

Nous avons conçu et réalisé un microscope associant l’imagerie du champ magnétique à

l’échelle micrométrique avec l’imagerie topographique en champ proche, destiné à l’étude de

la supraconductivité et du magnétisme à basse température. L’intégration du microscope à

micro-SQUID dans un réfrigérateur à dilution offre un domaine d’étude encore inexploré en

imagerie magnétique. Le champ magnétique est mesuré par un micro-SQUID qui est une

boucle de 1 µm de diamètre fabriquée par lithographie électronique et comportant deux

jonctions Josephson. L’imagerie topographique est implémentée à travers la microscopie de

force. Un résonateur mécanique à quartz en forme de diapason constitue le capteur de force. Il

maintient la pointe de Si contenant le micro-SQUID à quelques dizaines de nanomètres de la

surface de l’échantillon et permet de connaître la topographie. En mode d’imagerie, le

microscope atteint une sensibilité magnétique de 10
-3 Φ0/Hz

1/2
 et une résolution spatiale

magnétique inférieure à 2 µm. A l’aide du microscope, nous avons observé la dynamique des

vortex dans un film d’aluminium contenant un réseau de trous. Nous avons pu mettre en

évidence le rôle de la taille des trous, le dépiégeage des vortex quand la température approche

Tc , la supraconductivité de surface et la relaxation de la distribution des vortex au cours du

temps.

Title : Magnetic imaging by scanning micro-SQUID microscopy at low temperature.

Abstract

We have conceived and built a microscope associating magnetic imaging at micrometer scale

with near field topographic imaging for applications in superconductivity and magnetism. The

integration of the micro-SQUID microscope in a dilution refrigerator offers an unexplored

field in magnetic imaging. The magnetic field is detected by a micro-SQUID consisting of a 1

micrometer diameter loop interrupted by two Josephson junctions, the micro-SQUID is

patterned by electron beam lithography. Topographic imaging is achieved using force

microscopy. A quartz tuning fork used as mechanical resonator detects the surface forces. The

tip of the silicon chip carrying the micro-SQUID is maintained at a distance of a few

nanometers of the sample’s surface, giving rise to the topographic image. During imaging the

microscope has a magnetic flux sensitivity of 10
-3Φ0/ Hz 

1/2
 and magnetic spatial resolution

better than 2 micrometers. The microscope has allowed us to observe vortex dynamics in a

aluminum antidot lattice. We have showed the influence of the antidot size on the pinning of

the vortices, the thermal depinning of the vortices at temperatures close to Tc, surface

superconductivity and the time relaxation of the quenched vortex distribution.

Discipline : Physique de la matière condensée

Mots-clefs : SQUID, imagerie, vortex, supraconductivité, microscopie en champ proche,

basse température.
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