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INTRODUCTION AU MEMOIRE

Faire la synthese de quinze années de recherche n’est pas un exercice aisé. Mon
activité a connu des changements thématiques et je me suis consacré a différents sujets
qu’il n’est pas possible de détailler de manicre exhaustive. Ainsi, ce mémoire se focalise
sur un ensemble de faits principaux qui ont jalonné mon activité dans le domaine des
MEMS, et plus particuliecrement ceux concernant les micro-actionneurs et les résonateurs
micro-¢électromécaniques. Néanmoins, il m’est apparu intéressant de préciser le parcours
emprunté au cours de ces années et le contexte dans lequel s’est déroulé le travail. Cela
constitue I'objet de la premicre partie du mémoire. La deuxiéme partie traite plus en
détails d’un certain nombre de faits marquants dans le domaine du micro-actionnement,
des résonateurs micro-électromécaniques et de lapport des microsystemes pour la
microscopie a force atomique. Dans une troisiéme partie, je présente mon projet de
recherche pour les années a venir, consacré a I'utilisation des résonateurs MEMS comme
sondes AFM a haute fréquence en milieu liquide et aux applications potentielles
d’imagerie rapide pour la nano-biologie. La quatricme partie traite des autres aspects du
métier de chercheur, en particulier I'enseignement, auquel je suis attaché, et également la
valorisation de la recherche. Pour clore ce mémoire, les annexes reprennent la liste
exhaustive de mes communications ainsi que la reproduction d’une sélection de
publications.






Parcours de recherche

1 PARCOURS DE RECHERCHE

Un parcours est fait d’opportunités, de rencontres et de choix. Tel a été jalonné mon
parcours professionnel depuis le premier contact avec le monde de la recherche en 1994.
Dans cette partie, est mise en contexte I'évolution de mes orientations thématiques,
illustrées par une présentation concise des travaux principaux.

Les débuts

L’Electronique. Voila ce qui faisait réver le collégien et le lycéen que étais a la fin du
siccle dernier, et qui m’a conduit a poursuivre des études d’ingénieur a PISEN de Lille.
C’est dans ce cadre, et aussi dans celui d'un DEA d’Electronique mené en parallele de la
derniere année du cycle ingénieur, que j’ai entrevu, au travers d’un projet et d’un stage, le
monde de la recherche. Le laboratoire central de PIEMN était flambant neuf et offrait la
possibilité de manipuler des équipements de microscopie en champ proche. En 1994, une
dizaine d’années apres l'apparition de ces techniques concourant a I’émergence des
nanosciences et des nanotechnologies, cela constituait une opportunité remarquable pour
un ¢étudiant. Sous la direction de Didier Stiévenard, l'objectif consistait a modifier
localement des surfaces en utilisant la pointe nanométrique du microscope comme outil
de manipulation. L’utilisation du STM a permis de réaliser des lithographies ultimes, a
I’échelle de la dizaine de nanometres a Iair sur des surfaces d’or, voire de quelques atomes
sous ultravide sur des surfaces de silicium préalablement hydrogénées [1]. Cette nano-
lithographie, rendue possible par la microscopie en champ proche, constituait une étape
technologique élémentaire qui pouvait conduire au développement de procédés de
fabrication de dispositifs électroniques de taille nanométrique.

Une expérience singuliere

En 1996, appelé a effectuer le service national, le contact avec le monde de la
recherche aurait pu étre rompu. Par chance, appelé en tant que scientifique du contingent,
je suis affecté au CNET (France Télécom) de Bagneux. L’année passée dans ce
laboratoire maintenant disparu! a constitué une opportunité décisive. J’ai travaillé sur le
sujet des boites quantiques d’InAs dans GaAs sous la direction de Jean-Michel Gérard, en
particulier sur ’étude de leurs propriétés optiques en microcavités. Au milieu des années
1990, loptique quantique appliquée aux semi-conducteurs et Iélectrodynamique
quantique en microcavité sont en plein essor dans la communauté scientifique
internationale. Les retombées potentielles concernent non seulement la démonstration
d’effets de physique quantique comme le régime de couplage fort exciton-photon dans
des systemes semi-conducteurs, mais aussi 'amélioration des performances des dispositifs
optoélectroniques « classiques ». En effet, le contréle et 'ingénierie des interactions entre
des excitons et des modes optiques de cavité ouvrent la voie au contréle de I'émission
spontanée, et ainsi a la réalisation de lasers sans seuil ou de sources a photon unique pour
la cryptographie quantique par exemple. J’ai été impliqué dans trois actions de recherche
nécessitant en particulier la prise en charge d’un systeme expérimental de micro-
photoluminescence basse température. Premic¢rement, I’étude du rendement radiatif
d’échantillons a boites quantiques en fonction de la température a permis de proposer des
améliorations permettant de maximiser le rendement a haute température. Ce travail,
mené de concert avec les équipes d’épitaxie par jets moléculaires, a conduit a
Poptimisation des échantillons en termes de conditions de croissance, de couches

! Le groupement scientifique CNET/CNRS de Bagneux s’est reconstitué dans le cadre du Laboratoire de
Photonique et de Nanostructures (LPN) de Marcousssis.
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barrieres et d’utilisation de multiples plans de boites quantiques. Ensuite, ces boites
quantiques ont été insérées comme émetteurs internes de lumiere dans des microcavités
optiques a miroirs de Bragg réalisées par EJM puis gravées en micro-piliers de section
circulaire afin d’en discrétiser les modes optiques. La deuxiéme action de recherche a
concerné alors I'étude de la levée de la dégénérescence de polarisation du mode
fondamental d’un micro-pilier. Cette levée de dégénérescence est observée lorsque I'on
donne au pilier une section elliptique. La raie d’émission correspondant au mode
fondamental se sépare alors en deux raies polarisées selon les axes de la section elliptique
du pilier, phénoméne que nous avons mis en ¢évidence expérimentalement. Le
phénomene a été modélisé en déterminant le champ associé aux modes confinés des
micro-piliers et en réalisant Iestimation au premier ordre en perturbation de
I'introduction d’une excentricité de la section [2]. Le troisicme point de ces activités a
concerné la mise en évidence du controle de ’émission spontanée des boites quantiques
placées dans le micro-pilier. Le mode optique fondamental des micro-piliers gravés
présente des coefficients de qualité de plusieurs milliers. Il est confiné dans un volume de
quelques longueurs d’onde au cube, ce qui offre la possibilité d’observer I'effet Purcell
avec des facteurs typiques de quelques dizaines d’unités. Les boites quantiques, qui
présentent des raies d’émission quasi monochromatiques plus fines encore que les raies
des modes des micro-piliers, sont des émetteurs intra-cavité particulicrement adaptés
pour tirer parti de I'effet Purcell. En combinant le dispositif de micro-photoluminescence
et un dispositif de photoluminescence résolue en temps, nous avons observé un
raccourcissement de la durée de vie radiative des boites quantiques en résonance avec le
mode fondamental des micro-piliers dans des proportions cohérentes avec les facteurs de
Purcell calculés. Une exaltation d’un facteur 5 de Iémission spontanée a été obtenue,
correspondant a I’époque au phénomene de plus grande ampleur jamais observé a I’état
solide [3].

Cette année d’activité de recherche passée au CNET de Bagneux a été riche en
apportts scientifiques et techniques, mais également en termes de production scientifique.
Les travaux ont conduit a 7 articles dans des revues internationales a comité de lecture
dont je suis co-auteur. Ceci constitue un élément qui rend mon parcours singulier, en ce
sens ou, avec le recul des années, je considere que cette expérience a constitué I’équivalent
d’un post-doctorat, alors que la thése n’avait pas encore débuté.

Une these entre physique et électronique

En 1997, je débute une these a PIEMN sous la direction de Didier Stiévenard.
Financé par la DGA, le sujet concerne initialement la réalisation de nano-dispositifs
électroniques sur silicium pour la détection infrarouge. Plus précisément, il s’agit de tirer
parti de la nano-lithographie par microscopie AFM de surfaces de silicium par oxydation
locale a I'air libre pour réaliser des nano-fils. Une modulation de la largeur des structures a
des dimensions inférieures a 10 nm permettant de faire varier ’énergie de confinement
des porteurs électroniques, il est attendu que des transitions électroniques dans le
dispositif puissent étre induites par 'absorption de photons infrarouges d’énergie de
P'ordre de 100 meV et conduire ainsi a leur détection par la mesure du courant traversant
les nano-fils [4].

La lithographie du silicium par AFM est obtenue sur des surfaces préalablement
passivées chimiquement en polarisant la pointe du microscope. Une oxydation anodique
locale de la surface de silicium est alors obtenue sous Ieffet du champ électrique par
réaction avec le film d’eau naturellement présent a la surface [5]. Le motif d’oxyde,
d’épaisseur typique de 1 a 2 nm, est suffisamment robuste pour servir de masque de
gravure. Depuis les travaux pionniers de Dagata en 1990, cette technique de nano-
lithographie a Iair libre par AFM s’est popularisée et a conduit a la réalisation de nano-
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dispositifs électroniques par plusieurs équipes. Il faut dire qu’a ’époque, les lithographies
utilisant la pointe des microscopes en champ proche offraient des résolutions meilleures
que celles des masqueurs a faisceau électronique, allant jusqu’a la manipulation d’atomes
individuels sous ultravide, magnifiquement illustrée par les travaux d’Eigler. Afin
d’améliorer la résolution et la fiabilité de la lithographie par AFM, j’ai proposé et mis en
ceuvre une technique originale de nano-oxydation utilisant des impulsions de tension [6],
ce qui a nécessité des modifications du dispositif expérimental et Iétude du
fonctionnement de ’AFM en mode oscillant sous I'action des forces électrostatiques [7].
Ces améliorations ont permis d’obtenir de maniere reproductible des motifs d’oxyde dont
la largeur minimale se situe dans la gamme allant de 10 a 15 nm. Ensuite, ces motifs sont
transférés par gravure humide afin d’obtenir les nanostructures de silicium. L’utilisation
de substrats de type silicium sur isolant conduit a des nanostructures reposant sur de
P'oxyde de silicium, c’est-a-dire isolées électriquement du substrat. Les dimensions ultimes
que nous avons atteintes sont 10 nm de largeur et 5 nm de hauteur pour un nano-fil de
silicium dont la longueur peut atteindre plusieurs micrometres. La caractérisation
électrique de ces objets nécessite de les doter de contacts électriques, issus d’un procédé
compatible avec les contraintes imposées par la lithographie par AFM: taille des
échantillons, repérage des structures, caractéristiques des métaux employés. Des nano-fils
de silicium de dimensions variables ont été caractérisés électriquement dans une gamme
de température allant de 10 a 350 K. Tout d’abord, I'effet des surfaces et interfaces a été
relevé : piégeage des porteurs sur les défauts d’interface et courants de fuite par les
surfaces. Nous avons observé le controle possible du courant dans le nano-fil de silicium
par polarisation de la face arriecre du substrat SOI qui joue alors un réle de grille de
commande, permettant d’enrichir ou d’inverser la population électronique dans le fil.
Finalement, des mesures a basse température sur les fils de plus petite section ont mis en
évidence des signatures assimilables a celles des phénomeénes de blocage de Coulomb [8].

Le second volet des activités de fabrication de nanostructures concerne lauto-
assemblage d’ilots de silicium sur substrat SOI. Nous avons montré qu’il est possible
d’obtenir des ilots de silicium par chauffage sous ultravide d’un substrat SOI
préalablement aminci. Un chauffage dans la gamme de 600 a 900 °C conduit a la
transformation de la couche 2D de silicium en ilots cristallins [9]. L’évolution de la
surface est suivie 7 situ par spectroscopie Auger et ex situ par des mesures topographiques
AFM. Nous avons alors proposé une explication du processus de formation qui s’appuie
sur une modélisation énergétique de la transformation corroborée par des simulations.
Du point de vue expérimental, 'influence de I’épaisseur de la couche de silicium de départ
a ¢été étudiée en termes de température de formation, densité et répartition en taille des
ilots obtenus. Pour des couches de silicium de 'ordre d’un nanomeétre d’épaisseur, nous
obtenons, a la température de formation de 560 °C, des ilots hémisphériques de 5 nm de
rayon avec une densité de 550 par um? Ces ilots, isolés électriquement du substrat, se
prétent tout particuliecrement aux études du transport électronique (blocage de coulomb,
phénomenes de charge, rétention d’information) [10].

Finalement, profitant des connaissances accumulées sur les boites quantiques d’InAs
durant mon expérience au CNET Bagneux, jai entretenu une collaboration avec ce
laboratoire dans le cadre de la thése dans le groupe physique de FIEMN, qui disposait
d’'un STM fonctionnant sous ultravide. Les échantillons a boites quantiques sont étudiés
sur une face clivée parallele a la direction de croissance. Les premicres informations
recueillies sont d’ordre topographique et donne un acces direct a la forme et a la qualité
des interfaces de lllot d’InAs avec la matrice de GaAs qui 'entoure. Notamment, le
phénomene de ségrégation de I'indium lors de la croissance de GaAs sur un ilot a été mis
en évidence. Dans un second temps, je me suis intéressé aux phénomeénes de contrainte
du matériau, 'InAs constituant les ilots et le GaAs ayant un désaccord de maille de 7 %.
La contrainte est observée par les déformations du matériau qu’elle occasionne. Dans la
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direction de croissance, en mesurant les distances interatomiques, j’ai ainsi pu mettre en
évidence une compression du GaAs de part et d’autre de I'llot d’InAs allant jusque 10 %,
alors que I'llot d’InAs est en extension [11]. La contrainte du matériau conduit également
a une relaxation de la face clivée de ’échantillon égale a 0,4 nm au cceur de I'llot. Cette
valeur est en trés bon accord avec celle trouvée par des calculs numériques basés sur la
mécanique des milieux continus. Par ailleurs, les champs de contrainte provoquent
I'alignement des ilots d’InAs plan a plan. En utilisant des échantillons spécifiques, il a été
possible de déterminer expérimentalement la probabilité d’alignement des lots d’InAs en
fonction de leur volume et de la distance entre plans. Un mode¢le analytique 2D de la
croissance des ilots a été développé. Il permet d’expliquer les résultats expérimentaux
obtenus : pour des ilots de taille typique (18 a 25 nm de base), la distance entre plans qui
donne une probabilité d’alignement de 50 % est de l'ordre de 25 a 35nm [12].
Finalement, les possibilités spectroscopiques du STM ont été exploitées pour sonder les
états électroniques de bande de conduction d’une boite quantique. J’ai participé a I’étude
expérimentale qui a permis de cartographier, par lintermédiaire d’images de courant, la
localisation de I’état fondamental et du premier état excité d’une boite quantique en bande
de conduction [13]. Bien qu’effectuée a température ambiante, I'expérience reste possible
car les états analysés sont séparés en énergie d’un peu plus de 100 meV.

Force est de constater que les activités menées durant ces trois années de thése ont
quelque peu dépassé le périmétre du sujet initial. La liberté et la confiance qui m’ont été
accordées dans les choix liés a ces travaux n’y sont pas étrangeres. Plusieurs orientations,
entre physique et électronique, étaient envisageables au sortir du doctorat. Alors que la
thése prenait fin, une nouvelle activité émergeait au laboratoire, catalysée par le retour de
Dominique Collard du Japon et par la construction d’une salle a empoussi¢rement
controlé dédiée aux microtechnologies sur silicium. Un nouveau groupe était créé, le
groupe Microsystemes Silicium, dont la thématique ambitionnait de méler les
technologies issues de la microélectronique avec les concepts de la mécanique. Un tel
mariage des disciplines ouvre naturellement des champs nouveaux d’investigations et
d’applications, constituant une opportunité particulicrement stimulante pour un jeune
chercheur.

Le groupe Microsystemes Silicinm de P'IEMN : mobilité mécanique et mobilité thématiqne

J’ai intégré le groupe Microsystemes Silicium de P'IEMN a la fin de I'année 2000,
d’abord en tant que contractuel puis comme chargé de recherche CNRS a partir du
ler octobre 2001. Le nom du groupe évoluera quelques années plus tard pour devenir
NAMOG : Nano And Micro Systems. La thématique de recherche initiale du groupe
concernait les micro-actionneurs ou, plus généralement, les microsystemes intégrant une
partiec mobile ou une partie vibrante. Cette orientation fut guidée d’une part par le
contexte national, plusieurs acteurs francais, académiques et industriels, étant déja
positionnés dans le domaine des capteurs microsystemes a la fin des années 1990 ; et
d’autre part par des transferts de technologies en provenance de I'Université de Tokyo.
Ceux-ci ont concerné le micro-usinage de surface dans la filiere silicium appliqué a
l'actionnement électrostatique, et I'actionnement a base d’alliages 2 mémoire de forme
titane-nickel en films minces'. Dans ce cadre, jai apporté mes compétences en physique,
en instrumentation et en caractérisation qui ont ainsi complétées celles déja établies en
micro-électronique, technologies silicium, mécanique et sciences des matériaux. Les
années suivantes, le groupe NAMOG a accueilli de nouveaux chercheurs, apportant des
compétences supplémentaires, pour atteindre un effectif de six chercheurs permanents en

1 Ces transferts de technologies ont été portés par Dominique Collard et Lionel Buchaillot, suite a des séjours
au LIMMS.

14



Parcours de recherche

2011. Depuis le 1e janvier 2010, jen assure par ailleurs le réle de responsable. Le
fonctionnement du groupe se caractérise par la mise en synergie des savoir-faire et des
moyens pour développer une recherche couvrant la compréhension physique des
phénomenes, la réalisation de dispositifs élémentaires et leur intégration dans un systéme.
Le spectre des activités s’étend de la conception et la modélisation des structures jusqu’a
la phase de démonstration des applications potentielles, ce qui inclut en particulier une
forte implication dans la fabrication des dispositifs et leur caractérisation au sein des
plateformes P'IEMN : centrale de micro/nanotechnologies et centrale de caractérisation
électrique. Une telle structuration des activités microsystémes a permis de mettre en place
des filieres technologiques pour la réalisation des dispositifs sur lesquelles s’appuient les
différentes applications développées, principalement dans le domaine des micro-
actionneurs, micro-capteurs et résonateurs micro-électromécaniques. Une autre clef, qui a
rendu possible essor des activités micro/nano-systémes a 'IEMN dans la période 2000 a
2010, a ¢été le renforcement du potentiel de fabrication technologique! et de
caractérisation des dispositifs. Aux moyens initiaux de micro-usinage de films minces, tels
les dépots LPCVD de silicium polycristallin, de nitrures et d’oxydes, ou les gravures
humides et ioniques, se sont ajoutés au fil des ans de nouveaux équipements permettant
par exemple la gravure profonde du silicium par le procédé breveté « Bosch », le séchage
apres libération au COs supercritique, ou la gravure sélective du silicium au Xel.
Parallelement, en 2000, sous l'impulsion du groupe NAMO6, un poéle MEMS a été
consolidé au sein de la plateforme de caractérisation électrique de 'IEMN. 1l offre
aujourd’hui la possibilité de caractériser les dispositifs micro- et nano-systémes dans une
large gamme de pressions, températures et fréquences. Il donne également acces a des
instruments de vibrométrie laser par effet Doppler et d’imagerie thermique infrarouge
avec une résolution spatiale de quelques micromeétres.

Dans ce contexte, mes activités se sont articulées depuis 2001 autour de 3 axes:
lactionnement  électrostatique  des  microsystemes, les  résonateurs — micro-
électromécaniques, et 'apport des microsystémes pour la microscopie a force atomique.
Ces années ont ¢été jalonnées de succes, mais également d’échecs, dans la soumission de
projets a I’échelle nationale ou européenne, ce qui améne sans cesse a réfléchir sur la
pertinence et le positionnement des thémes de recherche. Des collaborations scientifiques
naissent et vivent, clles sont la source de stimulations et de synergies, et permettent
d’ouvrir et de développer les travaux de recherche vers de nouveaux objectifs et de
nouvelles applications. Par ailleurs, les conférences internationales et les visites de
laboratoires étrangers, aux Etats-Unis ou en Asie, sont 'occasion de percevoir et de
confronter différents points de vue, approches et méthodologies. Ces éléments sont pour
moi particulié¢rement opportuns pour préciser le cadre de la recherche et les objectifs
personnels.

L actionnement des microsystémes

Les premiers domaines de recherche explorés dans la période 2001 a 2006
concernent lactionnement ¢électrostatique et la caractérisation des microsystémes.
Certains aspects scientifiques, comme la compréhension physique et la modélisation des
phénomenes électriques, et aspects expérimentaux, comme la caractérisation de
dispositifs, m’étaient coutumiers. D’autres ont nécessité I'acquisition de nouvelles
connaissances, en particulier en conception et modélisation mécaniques, ainsi que des
compétences en micro-fabrication de dispositifs en salle blanche. Les applications
développées alors dans le groupe — actionneurs tridimensionnels, micro-préhenseurs,

U1 faut souligner ici 'importance du role joué par les soutiens du programme national « Recherche
Technologique de Base » (RTB).
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micro-commutateurs électriques et radiofréquences — tiraient parti du micro-usinage de
films minces dans la filiere silicium dont j’ai fait également I'apprentissage. Les premiers
dispositifs que j’ai réalisés sont des micromoteurs rotatifs [14]. Destinés a motoriser des
mécanismes externes, ces micromoteurs se caractérisent par leur entrainement par friction
susceptible de fournir le couple nécessaire a vaincre les forces d’adhésion et de frottement
sec au démarrage. Cette caractéristique les différencie notamment des micromoteurs
purement électrostatiques développés a la fin des années 1980 a Berkeley par Muller. Les
applications envisagées concernaient le domaine communications optiques et en
particulier le positionnement angulaire des fibres optiques dans les connecteurs afin de
minimiser les pertes d’insertion. L’éclatement de la bulle des télécommunications au
début des années 2000 a conduit a un ralentissement trés marqué des activités
microsystémes optiques au niveau international. Face a cette situation, il m’a semblé
judicieux de repositionner Iactivité. L.a biologie cellulaire et moléculaire ainsi que les
nanotechnologies alors en plein essor permettent de produire et d’organiser a une échelle
infiniment locale des fonctions toujours plus élaborées. Un besoin grandissant apparait
pour les adresser, les manipuler et les caractériser. Les microsystémes constituent de fait
un maillon de la chalne nano-micro-macro capable d’assurer le lien entre les
nano/biosystémes et le monde macroscopique. Dans ce contexte, 'activité de recherche
s’est concentrée sur des applications ou le microsystéeme est amené a interagir avec des
nano/bio-objets. Le microsystéme peut alors posséder lui-méme des organes a I’échelle
nanométrique, ou alors il est amené a produire et a mesurer des déplacements ou des
forces compatibles avec la manipulation et la caractérisation des nano/bio-objets. A titre
indicatif, les déplacements mis en jeu sont de 'ordre de quelques dizaines de micrometres
a quelques fractions de nanomeétres ; en ce qui concerne les forces, la gamme s’étend de la
dizaine de micro-Newtons au pico-Newton. Faire le lien avec les nano/biosystémes
implique en particulier le fonctionnement des micro-actionneurs et micro-capteurs en
milieu liquide. Hydrolyse, écrantage des charges, collage des structures par capillarité sont
parmi les difficultés qui viennent a Pesprit lorsque 'on songe a plonger le microsysteme
dans un liquide. Dans les travaux de thése d’Anne-Sophie Rollier et de Jean-Baptiste
Bureau que j’ai co-encadrés, nous avons pu relever ces défis et démontrer dans le premier
cas que I'actionnement électrostatique en milieu liquide est possible. Nous nous sommes
appuyés d’une part sur une approche expérimentale et un procédé de fabrication pour
lesquels les actionneurs électrostatiques sont entiérement encapsulés dans du nitrure de
silicium, et d’autre part sur les travaux de Sounart de Sandia Labs (USA) qui donnent la
clef pour contourner les effets d’écrantage des charges [15, 16]. Dans le second cas, nous
avons développé des capteurs de force adaptés au milieu liquide, basés sur une
transduction piézo-résistive. Ils présentent la particularité de pouvoir détecter des
contraintes dans le plan du substrat, ce qui les rend notamment adaptés a la mesure des
forces d’interactions mécaniques entre cellules biologiques, les sensibilités obtenues en
variation relative de résistance étant de ordre de 20.10-¢ uN-! [17].

Au dela des aspects concernant les micro-capteurs et les micro-actionneurs, la
manipulation de nano-objets et leur caractérisation requiert un micro-instrument. Au
travers une collaboration que j’ai entretenue avec le LIMMS/Université de Tokyo, j’ai
contribué a des études concernant les propriétés mécaniques de brins d’ADN caractérisés
en modes statique et dynamique a I'aide de micro-pinces. Ma participation s’est focalisée
sur linstrumentation des capteurs capacitifs de la micro-pince. Un transfert de
technologie a été opéré de FIEMN vers le LIMMS, et la technique de mesure que j’avais
développée dans le cadre du projet ANR NANOFILOUS a été appliquée aux micro-
pinces, permettant d’obtenir une résolution de mesure en élongation des cordes ’ADN
de lordre de 0,2 nm et une résolution en force de 'ordre de 10 nN [18]. Les travaux
concernant les micro-pinces se poursuivent actuellement dans le cadre de la thése
d’Aymen Grira que je co-encadre. Ces travaux sont menés en collaboration avec le CEA-
LIST de Fontenay-aux-Roses qui développe un logiciel spécifique de conception : FlexIn.
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La conception de ces micro-pinces repose sur une approche non-intuitive basée sur
Poptimisation de la géométrie des structures par utilisation d’un algorithme génétique. La
définition de spécifications et de contraintes conduit alors a la synthese automatique du
mécanisme flexible de la micro-pince. Ma contribution consiste d’une part a guider la
prise en compte, dans le logiciel FlexIn, de I'anisotropie des propriétés mécaniques du
silicium et des spécificités du micro-actionnement électrostatique [19]. D’autre part, il
s’agit, au travers de la fabrication et de la caractérisation de véhicules de test, de valider la
synthese automatique de micro-dispositifs par cette approche non-intuitive.

Les résonateurs micro-électromécaniques

Les résonateurs micro-¢électromécaniques constituent a la fois un sujet historique et
une constante de mon activité dans le domaine des microsystemes. En effet, c’est dans le
cadre du projet ecuropéen MELODICT que jai débuté dés 2000 ces activités. Il s’agissait
alors de caractériser des résonateurs a peignes inter-digités fabriqués par
ST Microelectronics, dont la fréquence fondamentale était de I'ordre de 100 kHz. Ces
travaux ont nécessité le développement d’une chambre environnementale [20] pour la
caractérisation des dispositifs. Sous vide secondaire, des coefficients de qualité atteignant
100 000 étaient obtenus. A Iépoque, une douzaine d’année apres la démonstration des
premiers résonateurs MEMS fabriqués par micro-usinage de surface par Tang, Nguyen et
Howe a Berkeley (USA), ces dispositifs apparaissaient trés prometteurs pour des
applications de traitement du signal, comme les filtres et les oscillateurs, mais également
pour des applications en tant que capteurs, et en particulier les gyrometres et
accélérometres vibrants. Méme si ce dernier domaine applicatif n’était pas aussi visible
que le premier dans la communauté des MEMS, la suite de lhistoire inversera la
tendance. Montée en fréquence, efficacité de la transduction électromécanique étaient les
objectifs prioritaires des premiers travaux de these du groupe sur le sujet, menés par
Emmanuel Quévy et Vincent Agache. J’ai participé a 'accompagnement de ces theses,
visant a démontrer le fonctionnement de résonateurs pour le filtrage de signal pour des
applications de télécommunications dans la bande IF (10 a 100 MHz) et dans la bande RF
(au dela de 1 GHz) [21]. Malgré les efforts déployés dans ce domaine au niveau
international et la qualité des résonances mécaniques obtenues, il s’est avéré rapidement
que les résonateurs micromécaniques a transduction capacitive ne pourraient pas rivaliser
en termes de pertes d’insertion avec les technologies concurrentes des micro-résonateurs
acoustiques piézoélectriques a ondes de volume pour le filtrage de signal. A contrario, les
résonateurs micro-électromécaniques ont conservé toute leur place dans le domaine des
oscillateurs et des références de temps, ce qui a mené a I’émergence de sociétés qui
commercialisent aujourd’hui ce type de produits : Discera, SiTime, Silicon Clocks! et
Sand9 en sont quelques exemples. Dans ce contexte, mes activités concernant les micro-
résonateurs se sont alors orientées a partir de 2005 vers ces applications en collaboration
avec des industriels du secteur. 11 s’agit en particulier des théses de Marc Sworowski et de
Cédric Durand, effectuées respectivement en collaboration avec NXP Semiconductors a
Caen, et avec ST Microelectronics et le CEA LETI. Ces travaux ont conduit d’une part a
la démonstration de résonateurs a 24 MHz, susceptibles de remplacer le quartz des
oscillateurs, fabriqués dans le substrat silicium d’interconnexion intégrant les composants
passifs [22], et d’autre part a la démonstration de résonateurs a amplification intégrée
fabriqués concomitamment avec les transistors des circuits CMOS sur un outil industriel
8 pouces [23]. Mon apport a ces travaux de theése a concerné principalement la
caractérisation des dispositifs et le développement des techniques de mesure associées.
Ces dernicres sont primordiales pour tirer le meilleur parti des structures
micromécaniques vibrantes, en particulier lorsque les micro-résonateurs sont employés a

1 Silicon Clocks est une société fondée en Californie par Emmanuel Quévy.
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des fins de capteurs. La résolution de la mesure obtenue est en effet conditionnée par la
sensibilité¢ du dispositif, liée aux parametres mécaniques et a Pefficacité de transduction
électromécanique, par les limitations fondamentales thermomécaniques données par la
physique statistique, et également par la capacité de la chaine de traitement du signal a
exploiter au micux le signal électrique issu de la transduction. Collecter le maximum de
puissance utile, 'amplifier avec un bruit ajouté minimal et opérer une forte réjection des
signaux de couplage capacitif parasite comptent parmi les criteres qui conduisent a une
résolution de mesure améliorée. Pour un micro-dispositif utilisé comme capteur, cela se
concrétise par une aptitude a détecter plus rapidement des variations moindres de la
grandeur d’intérét. Pour ce faire, j’ai initié en 2008 une collaboration avec la société
Agilent Technologies a Santa Rosa (CA, USA), supportée par Agilent University Programme,
dont I'un des objectifs est d’améliorer significativement la mesure de I'amplitude de
vibration d’un résonateur électromécanique a transduction capacitive. La technique
développée permet actuellement la mesure électrique de la vibration d’un dispositif avec
des performances dignes de linterférométrie optique. Ces travaux, qui ont conduit au
dépot d’un brevet [24], sont appliqués en particulier aux sondes AFM MEMS présentée
ultérieurement dans ce mémoire.

L apport des microsystéemes pour la microscopie a force atomique

La microscopie a force atomique se heurte dans les domaines des sciences du vivant
et de la biochimie a une limitation de I'instrument. En effet, les performances atteintes
sous vide et a Iair libre par les sondes cantilevers de TAFM en mode oscillant, en termes
de résolution en force et de bande passante, se trouvent drastiquement dégradées lorsque
les observations sont effectuées en milieu liquide. Afin de dépasser ces limitations, des
travaux sont menés depuis une vingtaine d’années au niveau international sur la sonde
AFM elle-méme et notamment sur l'optimisation du levier, amenant a proposer des
leviers de plus petite taille qui intégrent I'actionnement et la détection. Les travaux
permettant d’associer les technologies MEMS aux sondes AFM pour lever les verrous
dans le cadre d’une utilisation de PAFM en milieu liquide, ont démarré dans le groupe
NAMOG en 2004 autour d’un projet ACI initié en collaboration avec Jean-Pierre Aimé du
CPMOH de Bordeaux. Dans le cadre de la these d’Anne-Sophie Rollier, nous avons alors
étudié le comportement hydrodynamique du levier en milieu liquide, ce qui a permis
d’identifier les parametres a optimiser afin d’en accroitre les performances. Parallélement,
des réalisations ont été entreprises afin d’intégrer un micro-actionneur au cantilever, qu’il
soit a transduction capacitive ou piézoélectrique [25]. Ces premiers travaux ont permis de
forger la conviction que le concept méme du cantilever, utilis¢é comme sonde AFM,
devait étre remis en cause. En effet, les objectifs visés imposent de telles contraintes de
réduction d’échelle que la fabrication technologique — a supposer qu’elle reste possible —
releve plus du travail dun orfévre exécuté a Péchelle unitaire que d’une fabrication
collective industriellement viable pour les applications. C’est au cours du post-doctorat de
Marc Faucher débuté en 2005, que viendra le concept qui guidera la suite des travaux :
Putilisation d’un résonateur micro-électromécanique en mode de volume en lieu et place
du cantilever doit permettre de dépasser les limitations sévéres que rencontre le levier
pour fonctionner en milieu liquide et/ou a haute fréquence de résonance [26]. La
structure retenue est un anneau de silicium vibrant sur le mode elliptique, muni d’une
pointe et de transducteurs capacitifs au niveau des ventres de vibration [27]. Les travaux
de post-doctorat d’Emmanuelle Algré, dans le cadre du projet ANR Improve-LM,
concrétiseront en 2008 ce concept, en prouvant que I'imagerie AFM est possible avec ce
type de sondes MEMS [28]. 2008 est par ailleurs une année décisive pour I’essor de
Pactivité, puisqu’au terme du premier — et hautement sélectif — appel a projet Starting
Grant du European Research Counci/ (ERC), je me vois attribuer un financement de 5 ans
pour développer et accélérer ces recherches situées a l'exacte confluence de mon
expertise dans le domaine de la microscopie en champ proche acquise durant la these, et
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de Dexpertise accumulée dans le domaine des résonateurs micro-électromécaniques au
cours des 7 années précédentes. En 2011, dans le cadre des travaux de la these de
Benjamin Walter que j’ai co-encadrée, et par I'association d’une deuxi¢éme génération de
sondes et de la technique de mesure développée dans le cadre de la collaboration avec la
société Agilent Technologies, il a été possible de démontrer 'imagerie a haute vitesse sur
des origamis d’ADN. Les sondes présentent des fréquences de résonance dans une
gamme allant de 5 a 20 MHz et la résolution en force s’établit a 5 pN/\/Hz [29]. Les
travaux se poursuivent dans la voie de 'augmentation des performances et du couplage
micro-fluidique pour I'imagerie en milieu liquide, en particulier dans le cadre de la these
de Zhuang Xiong. L’activité se trouvera renforcée en 2012 selon deux axes grace au
démarrage de nouveaux projets. Le premier, soutenu par 'ERC dans le cadre de I'appel
Proof of Concept, vise a concrétiser la valorisation industrielle des sondes AFM MEMS
développées. Le second, soutenu par le Programme Investissements d’Avenir (PIA) dans
le cadre de 'appel « Nanobiotechnologies », vise a exploiter la technologie des sondes au
sein d’'un consortium qui portera I'intégration d’un instrument de microscopie AFM a
haute vitesse, et qui s’attachera a en exploiter le potentiel pour des applications dans le
domaine de la nano-biologie.
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2 ILLUSTRATION DES ACTIVITES DE RECHERCHE

2.1 CONTRIBUTION A L’ACTIONNEMENT DES MICROSYSTEMES

2.1.1 I’ACTIONNEMENT ELECTROSTATIQUE : CONTEXTE

La capacité d’actionnement mécanique est indissociable de ’essence des MEMS sur
silicium et elle les différencie en ce sens des circuits intégrés électroniques. Les MEMS
partagent en effet avec ces derniers des procédés technologiques semblables mais leur
fabrication se termine par une étape spécifique de libération. Celle-ci va alors conférer aux
microstructures la mobilité mécanique au travers d’un ou de plusieurs degrés de liberté,
alors que la fabrication des circuits électroniques s’attachera au contraire a les protéger
par des couches de passivation et d’encapsulation [1]. L’actionnement nécessite par
ailleurs une conversion (ou transduction) électromécanique. De nombreux principes
peuvent étre exploités [2], et on citera par exemple lactionnement piézoélectrique,
électrostatique, électrostrictif, magnétique, magnétostrictif, thermique par effet Joule,
I'actionnement utilisant des alliages a mémoire de forme ou des polymeéres électro-actifs.
Parmi ceux-ci, 'actionnement électrostatique est trés employé dans les microsystémes!.
Son utilisation est au ceeur de produits trés répandus comme les vidéoprojecteurs équipés
de DLP contenant une matrice de micro-miroirs [3], les gyroscopes vibrants équipant les
dispositifs ESP? des automobiles [4], ou les commutateurs RF [5] et optiques [6] que 'on
retrouve dans les équipements de télécommunications. Les lois d’échelle expliquent
Peffectivité des forces électrostatiques a ’échelle des microsystemes : alors que la masse
diminue au cube de la dimension 4, que la raideur diminue proportionnellement a 4, la
force électrostatique reste quant a elle constante’ et la pression électrostatique augmente
selon Iinverse du carré de 4. Quelques volts suffisent alors a déformer, ou a déplacer, des
structures a ’échelle du micromeétre, avec une consommation de puissance électrique
nulle a I’état d’équilibre. La bonne adéquation entre phénomeénes électrostatiques et
efforts requis pour actionner des microstructures, n'est pas la seule raison permettant
d'expliquer leur utilisation. Il faut aussi souligner la compatibilité naturelle du mode
d'actionnement électrostatique avec le reste du microsysteme et notamment avec les
procédés de micro-fabrication sur silicium. La plupart des actionneurs de ce type sont
assimilables a des capacités dont l'une des armatures, voire les deux, est mobile ou
déformable. La gravure du matériau structurel du microsystéeme permet alors de réaliser
directement des actionneurs qui généreront des forces dans le plan du substrat, comme
les actionneurs a peignes inter-digités (combdrive actuators), tandis que I’étape de libération
permet de réaliser des actionneurs qui agiront perpendiculairement au plan du substrat.
Lutilisation du silicium dopé rend le matériau suffisamment conducteur pour polariser
correctement les armatures de lactionneur. Méme si aux échelles micrométriques les
résistances d’acces augmentent au dela du k€, la capacité associée a 'actionneur restant
contenue a des valeurs de ordre du pF voire moindres, des fréquences d’actionnement
au GHz peuvent étre atteintes’. Finalement, leffet réciproque de lactionnement
électrostatique est exploitable pour réaliser des capteurs de déplacement. On patle alors
de capteurs capacitifs pour lesquels le mouvement d’une des armatures préalablement
polarisées entraine une variation temporelle de la capacité et induit un déplacement de

! En dehors du domaine des MEMS et de I'échelle des microstructures correspondante, 'actionnement
électrostatique n’est que trés rarement employé a I’échelle macroscopique. On peut toutefois citer le cas des
enceintes acoustiques électrostatiques.

2 Systeme électronique de controle de trajectoire qui nécessite I'utilisation de capteurs inertiels.

3 Dans le cas ou la différence de potentiel électrique appliquée a 'actionneur reste inchangée.

4 Généralement, la fréquence de coupure mécanique est atteinte bien avant la fréquence de coupure
électrique.
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charges mesurable : le courant motionnel. Cet effet est exploité par exemple dans le
domaine de linertiel, en particulier pour les accélérometres que l'on retrouve dans
nombre de smartphones, tablettes, consoles de jeux, mais surtout depuis le milieu des
années 90 dans les circuits intégrés déclencheurs d’airbags commercialisés par Analog
Devices [7]. D’autres applications des micro-capteurs capacitifs concernent 'exploitation
dans le domaine électrique des propriétés des résonateurs micro-électromécaniques, et
certaines d’entre elles seront présentées dans les parties 2.2 et 2.3.

Les micro-actionneurs électrostatiques générent des forces dans une gamme comprise
typiquement entre le pN et le pN voire plusicurs dizaines de puN dans le cas des
actionneurs SDA inventés par Akiyama dans les années 1990 [8]. Ces actionneurs, et par
extension la plupart des actionneurs MEMS, agissent dans de bonnes conditions de
fiabilité et de durabilité soit lorsque les objets manipulés sont sans masse, comme les
photons et les ondes électromagnétiques dans les MOEMS et les RF MEMS, soit lorsque
ces objets sont manipulés a distance et sans contact, comme dans le cas des
microsystemes vibrants, ou alors lorsque l'actionnement s’effectue sous atmosphere
controlée, en particulier sous vide ou en absence d’humidité. Dans le cas contraire, la
fiabilité des microsystemes est mise a mal, lors du contact mécanique, par les forces de
surface! [9], dites de friction statique ou s#zction, provoquant la défaillance du dispositif par
collage irréversible des microstructures [10,11]. D’autres mécanismes de défaillance sont
liés aux aspects électriques: dans de rares cas, le court-circuit des armatures de
lactionneur lors du contact, par défaut d’isolation ou par effet de claquage du
diélectrique, détruit définitivement le dispositif. Plus communément, les effets de
piégeage de charges dans les diélectriques dégradent les caractéristiques de
I'actionnement, ce qui est particulicrement handicapant pour le fonctionnement des
micro-commutateurs RF [12]. Ainsi, I'ingénieric des micro-mécanismes, la prise en
compte des phénomenes de contact mécanique, la sélection des matériaux employés et
Ieffet de Penvironnement sur les surfaces sont autant de points a considérer dans les
phases de conception et de micro-fabrication [13].

Dans ce contexte, mes travaux concernant le micro-actionnement se sont concentrés
sur la possibilité d’étendre 'utilisation des actionneurs électrostatiques vers des domaines
pour lesquels Iintuition commune conclurait a un risque élevé de défaillance. 1l s’agit
d’une part de la motorisation de mécanismes externes au microsystéme, au travers de la
réalisation de micromoteurs vibrants, et d’autre part de la démonstration de
l'actionnement électrostatique en milieu liquide. Dans un troisiéme temps, seront
présentés des contributions au domaine de la manipulation et de la caractérisation a
I’échelle micro/nanométrique, utilisant des micro-pinces, pour lesquelles l'objectif
consiste a controler aussi finement que possible les forces et les déplacements générés.

2.1.2 MICROMOTEURS ANGULAIRES VIBRANTS

A Péchelle micrométrique, des moteurs angulaires électrostatiques ont été réalisés au
début des années 1990 par des procédés de micro-usinage de films minces dans la filiere
silicium [14]. A I’époque, une telle démonstration prouvait la maturité technologique d’un
laboratoire et conférait une reconnaissance certaine au sein de la communauté MEMS.
Ces micromoteurs ¢électrostatiques présentent néanmoins des caractéristiques au
démarrage qui limitent la possibilité de transférer de I’énergie mécanique a d’autres micro-
mécanismes. A Topposé, les moteurs vibrants produisent un couple élevé a basses
vitesses, ce qui est un atout décisif pour les applications. Ils convertissent le mouvement
vibratoite d’un coupleur en un mouvement angulaire d’un rotor par friction. De tels
moteurs ont été réalisés jusqu’a échelle millimétrique en utilisant des vibrations induites

1 Les forces de surface ayant ici une action notable sont les forces de capillarité et les forces de van der Waals.
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par des matériaux piézo-électriques [15]. Ils sont employés particulicrement a ’échelle
macroscopique dans le domaine aéronautique pour l'actionnement des commandes de
vol, application pour laquelle des couples importants sont requis dans des systemes de
volume contraint. Ce méme principe de fonctionnement peut étre appliqué a I’échelle
micrométrique a des moteurs MEMS sur silicium dont le mouvement vibratoire des
coupleurs est obtenu par un actionnement électrostatique a base de peignes inter-digités
[16,17].

Le procédé de fabrication, représenté sur la Figure 2.1-1, est basé sur l'usinage de
surface de films minces sur substrat de silicium, et en particulier de 2 niveaux de silicium
polycristallin de 2 pm d’épaisseur. Les techniques de micro-fabrication combinent des
dépots LPCVD, des lithographies optiques, des gravures RIE et une libération en phase
liquide dans une solution de HF suivie d’un séchage au CO: supercritique. 7 niveaux de
masques sont nécessaires a cette réalisation. L’utilisation d’ergots au niveau des parties
structurelles permet de limiter le cas échéant la surface de contact avec le substrat afin de
minimiser les défaillances liées a la s#iction. Dans le méme objectif, la surface en vis-a-vis
des microstructures est constituée de nitrure de silicium, matériau hydrophobe, afin de
limiter 'intensité des phénomeénes et des forces de capillarité.

Silicium polycristallin dopé in situ PO

Nitrure de silicium peu contraint
(a) Substrat de silicium (100) Oxyde de silicium thermique

/J L\ /.:l t————— Oxyde sacrificiel LTO, couche 1

\ Nitrure de silicium peu contraint

(b)

T \ Silicium polycristallin structurel P1,
dopé par diffusion

(©

Silicium polycristallin structurel P2

\/ /’:] L\ /;l \ Oxyde sacrificiel LTO, couche 2

(d)

(e)

Figure 2.1-1 : Vue schématique en coupe du procédé de fabrication des micromotenrs vibrants. (a) Une croissance
d'oxcyde thermique et un dépit de nitrure de silicium pen contraint sont effectués sur le substrat de silicinm de départ.
Un dépor de silicium polycristallin dopé constitue la couche dans laguelle sont définies les électrodes et les
interconnexions électriques enterrées. (b) Les électrodes enterrées sont recouvertes d'une conche de nitrure de silicium
pen contraint, puis de la premiére couche d’oxcyde de silicinm sacrificielle. 1a couche sacrificielle est structurée afin
d’onvrir des contacts au nivean des électrodes enterrées, et également pour définir I'emplacement d’ergots. (¢) La
premiére couche de silicinm polycristallin, dopée par diffusion, est déposée et structurée. (d) La seconde couche d’oxyde
sacrificielle est déposée et structurée afin d’onvrir les contacts avec le nivean précédent. Elle est suivie du dépot et de la
structuration du second nivean de silicium polycristallin structurel. (e) Les dispositifs sont libérés par gravure des
conches sacrificielles d’oxyde de silicium suivie d'un ringage et d’nn séchage.
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combdrive actuators

Figure 2.1-2 : (a) Image an microscope optique d’un micromotenr et des deux actionnenrs a peignes inter-digités.
(b) Vue rapprochée du rotor et du complenr. (c) Image par microscopie électronique de lactionnenr et des pontres de
suspension. (d) Vue rapprochée du complenr et du rotor.

(2) ) M ==
Figure 2.1-3 : (a, b) Simulation ANSYS de la déformation de la structure de suspension des actionnenrs a peignes

inter-digités. Les fléches rouges représentent la combinaison des forces appliguées. (c) Image optique d'un actionnenr
déformé sous l'action d’une force statique appliguée an rotor. Noter la déformation des poutres de suspension.

La Figure 2.1-2 présente une vue d’ensemble (a) et des détails (b, c, et d) d’un
micromoteur vibrant. Le diamétre du rotor est de 125 pm pour une épaisseur de 4 um au
niveau de la circonférence. Le jeu autour entre I'axe de rotation et le rotor est de 2 um. Le
coupleur est dans ce cas de forme semi-circulaire ; la séparation entre le rotor et le
coupleur est de 2,5 um. Sur ce type de moteurs, deux actionneurs a peignes inter-digités
sont employés. Ils sont congus pour délivrer une force statique de 5 uN pour une tension
appliquée de 40 V, ce qui conduit théoriquement a Iapplication d’un couple de
440 uN.um sur le rotor. Les poutres de suspension de la structure ont été congues en
utilisant des simulations par éléments finis afin d’obtenir a la fois des déflexions
transversales et longitudinales, ce qui est nécessaire pour un couplage efficace par friction.
La Figure 2.1-3 (a, b) montre des résultats de simulation. La structure retenue offre des
raideurs longitudinales et transversales de respectivement 0,63 et 7,25 N.m'l. La Figure
2.1-3 (c) montre la déformée statique des poutres de suspension d’un actionneur en
fonctionnement et qui est comparable aux résultats obtenus par simulation.

La fréquence de résonance mesurée des actionneurs a peignes inter-digités est de
Pordre 8 kHz, ce qui est cohérent avec les valeurs issues des simulations par éléments
finis. Par la suite, les micromoteurs vibrants sont actionnés a fréquence plus basse que la
résonance, sous pression atmosphérique et a 40 % d’humidité relative.

La Figure 2.1-4 montre une rotation dans le sens trigonométrique d’un micromoteur
dont les coupleurs ont une forme triangulaire. I’excitation est sinusoidale, a la fréquence
de 1 kHz et une amplitude pic de 20 V. La vitesse linéaire de la circonférence du rotor est
de 300 pm.s?, ce qui correspond a un déplacement de 150 nm a chaque cycle du
coupleur. Dans ce cas, le rotor est mis en mouvement par des phénomeénes d’impact et de
friction du coupleur avec la circonférence du rotor.
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Figure 2.1-4 : Succession d'images issues d’une séquence vidéo montrant la rotation dans le sens trigonométrique du
micromotenr due aux effets d'impact et de friction. Les triangles jaunes repérent une marque du rotor.

Figure 2.1-5 : Succession d’images issues d’une séquence vidéo montrant la rotation dans le sens des aignilles d’une
montre du micromotenr due aux effets de friction et d’adbésion. Les triangles jannes repérent une marque du rotor.
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Figure 2.1-6 : Représentation schématique en fonction du temps de : (a) tension d'excitation dn micromotenr, (b)
déplacement calenlé des actionnenrs combdrive libres, (c) déplacement circonférentiel pour une fréquence de 1 £Hz,
(d) déplacement circonférentiel pour une fréquence de 15 Hz, (e) détail du fonctionnement en rotation directe induite
par des effets de friction et d’impact, (f) détail du fonctionnement en rotation horaire induite par des effets de stiction.

La Figure 2.1-5 montre le micromoteur soumis a une excitation différente, de plus
basse fréquence, 15 Hz, et d’amplitude plus importante, 30 V. Lors de 'approche du
coupleur, Figure 2.1-5 (b), les effets de friction provoquent une rotation dans le sens
direct et une flexion transversale des coupleurs. Lorsque les coupleurs se rétractent, une
rotation de plus large amplitude dans le sens horaire est observée a la Figure 2.1-5 (c). Cet
effet est li¢é aux forces d’adhésion par capillarité entre le rotor et les coupleurs.
L’amplitude de ces forces a pu étre estimée a 2 uN. A la fin du retrait des coupleurs, le
lien d’adhésion avec le rotor se rompt. Chaque cycle de fonctionnement provoque alors
un déplacement linéaire net de la circonférence du rotor de 4,5 pm dans le sens horaire.

La rotation double sens de micromoteurs vibrants fonctionnant a Iair libre est donc
démontrée [18]. Les mécanismes qui conduisent au mouvement du rotor sont synthétisés
dans la Figure 2.1-6. IIs dépendent de la fréquence d’actionnement et de 'amplitude de la
vibration des coupleurs. Des effets d’impact/fricion a haute fréquence, ou de
friction/adhésion a basse fréquence, sont responsables du mouvement du rotot et du
sens de rotation. Les applications potentielles de ce type de micromoteurs concernent en
premier lieu le positionnement angulaire de micro-objets cylindriques.
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En particulier, le diamétre du rotor de 125 pm correspond a celui-ci d’une fibre
optique usuelle. Afin de motoriser un tel objet, il conviendra d’adapter le dispositif
MEMS, en particulier I'utilisation de substrats SOI combinée aux techniques de gravure
profonde du silicium constitue une option possible de fabrication et d’assemblage. Il est
intéressant de signaler que la rotation en sens horaire des micromoteurs tire utilement
parti des phénomenes de stiction et d’adhésion, alors que ceux-ci participent généralement
a la défaillance des MEMS et sont considérés de ce fait comme hautement indésirables
lors du fonctionnement des microsystémes.

213 ACTIONNEURS ELECTROSTATIQUES EN MILIEU LIQUIDE

Les parties 2.1.1 et 2.1.2 ont montré que la réalisation des micro-actionneurs
électrostatiques est bien maitrisée pour un fonctionnement en environnement controlé,
sous vide ou en atmospheére seche. Transposer les principes des MEMS au milieu liquide
permet d’étendre les utilisations dans le domaine de la biologie et de I'analyse dans des
systemes micro-fluidiques [19]. En particulier, les forces et les déplacements générés par
les micro-actionneurs sont bien adaptés a la manipulation et a la caractérisation
mécanique de cellules biologiques [20] ou d’assemblages biomoléculaires: les
déplacements allant du nm au pm et les forces dans la gamme du pN au uN
correspondent aux caractéristiques de ces objets. Pour la pertinence des applications, il est
nécessaire que la manipulation s’opére en milieu liquide, et qui plus est, dans le liquide
correspondant au milieu natif des objets biologiques, qui est fortement chargé en ions et
donc trés conducteur du point de vue électrique!. D’autres applications du micro-
actionnement en immersion totale concernent la micro-fluidique, et en particulier le
déplacement et le controle des liquides [21]. Il s’agit par exemple de la réalisation de
micro-pompes ou de micro-valves. Le contréle et 'actionnement des fluides peuvent par
ailleurs étre mis a profit pour la propulsion de microsystémes dans des liquides.

Les verrous a lever pour adapter Pactionnement électrostatique au milieu liquide
concernent d’une part la parfaite isolation électrique des structures nécessaire pour éviter
tout court-circuit électrique ou phénomene d’électrolyse, et d’autre part la mise en place
d’une parade a I’écrantage des potentiels électriques par les ions mobiles du liquide qui
annihile de fait les forces électrostatiques [22,23]. Au cours du stage de DEA d’Anne-
Sophie Rollier et au début de ses travaux de these [24], nous avons levé ces verrous et mis
en évidence le micro-actionnement électrostatique de type « plaques paralleles » dans les
liquides. I’'une des motivations était également de profiter de la permittivité diélectrique
relative des liquides nettement plus élevée que 1 (par exemple 80 dans le cas de I'eau),
pour produire des forces d’intensité supérieure a l'aide de tensions d’actionnement
moindres. La caractérisation des dispositifs associée a une modélisation de 'actionnement
montrera cependant que le gain escompté n’est pas atteint.

Des véhicules de test ont été fabriqués en utilisant le micro-usinage de surface de
films minces dans la filicre silicium. Ce procédé, analogue a celui présenté a la Figure
2.1-1, a été adapté afin d’obtenir une isolation électrique de toutes les parties polarisées de
I'actionneur. 1l est décrit dans la Figure 2.1-7, et il fait intervenir des étapes de dépot de
lithographie supplémentaire afin d’encapsuler la partie mobile de I'actionneur dans du
nitrure de silicium peu contraint. L utilisation de ce matériau permet en outre de disposer
d’un revétement hydrophobe sur les surfaces des microstructures exposées au liquide.
Différentes géométries de micro-actionneurs ont été congues, fabriquées et caractérisées :
poutres encastrées-libres ou bi-encastrées, actionneurs en torsion et membranes [25].
Dans la suite, seule la structure de poutre encastrée-libre est considérée a titre
d’illustration. Elle est décrite dans la Figure 2.1-8.

! La conductivité électrique d’un milieu biologique est comprise entre 10 et 104 uS.cm-.
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- Silicium polycristallin

- Nitrure de silicium

[/ Oxyde de silicium LTO
B siticium

Figure 2.1-7 : Vne schématique du procédé de fabrication des actionnenrs électrostatiques pour le milien liguide.
(a) Définition du nivean des électrodes enterrées et isolation par du nitrure de silicinm. (b) Dépot et structuration de
la conche d’oxyde sacrificielle de 2 wm d’épaissenr. Ouverture des contacts vers les électrodes enterrées. (c) Dépor
conforme d'une conche de nitrure de silicium de 300 nm d’épaissenr et ré-onverture des contacts vers les électrodes
enterrées. (d) Dépor et structuration de la couche structurelle de silicinm polycristallin de 2 um d’épaissenr. (e) Dépit
conforme d’une conche de nitrure de silicium de 300 nm d’épaissenr pour l'encapsulation des microstructures.
Gravure de la conche de nitrure aprés lithographie. () Les dispositifs sont libérés par gravure de la conche sacrificielle
d’oxcyde de silicium suivie d’un ringage et d’un séchage.

insulating
layers

N fixed
(b)| plate

T
T
1
'

Figure 2.1-8 : (a) Vue schématique de dessus du micro-actionneur de type cantilever. (b) V'ue schématique en conpe
du micro-actionnenr selon le trait pointillé de (a). 1 ¢lectrode mobile (fixe) a une longnenr de 250 um (200 um) et
une largeur de 30 um. Les électrodes sont couvertes par une conche de nitrure de silicium de 300 nm d’épaissenr et

permittivité diélectrigne €, = 8. L'entrefer a une largenr g = 2 um. (c) Image optique de l'actionneur dans de I'ean
dé-jonisée en l'absence de tension appliquée. (d) Image optique de 'actionneur en position fermée dans de 'eau dé-
lonisée lorsqu’une tension d’actionnement est appliquée.
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Tablean 2.1-1 : Comparaison des valenrs de tension dactionnement du dispositif MEMS dans différents fluides.
Dans l'air, une tension continue est appliquée. Dans les liguides, le signal est sinusoidal de fréquence 1 MHz.
Dans les caleuls théorigues, la constante de raidenr de ['actionnenr k est considérée égale a 1,2 N,

V. V.

Fluide &, o I théo;/imue ex ériﬁéntal
& (uS.cm1) (kHz) (vrm?) p Vo
Air 1,0 0 0 7,6¢ 8+ 0,1
Alcool isopropylique 21,3 0,09 17 3,9¢ 4+0,1
Eau dé-ionisée 80,0 0,07 13 6,3 60,1
Eau de ville 80,0 5 950 6,3 60,1

2 Les données de constante diélectrique relative et de conductivité proviennent de la référence [26].
b Fréquence du signal minimum pour éviter I’écrantage des potentiels [27].
¢ Lentrefer de 'actionneur se ferme sous I'effet du pu/l-in.

L’actionnement électrostatique est obtenu en appliquant une tension sinusoidale a
haute fréquence. En effet, les ions mobiles du liquide dans lequel est plongé I'actionneur
écranteraient tout potentiel continu qui serait appliqué entre les électrodes. A contrario,
lorsque la fréquence augmente, I'inertie des ions liée a leur masse limite leur capacité a se
déplacer d’une électrode a l'autre pour écranter le potentiel. Le liquide devient alors un
diélectrique parfait au dela d’'une fréquence de coupure f; qui dépend de la concentration
en ions et de la distance entre les électrodes. Ces aspects ont été étudiés par Sounart et
co-auteurs [27], et leurs travaux donnent par ailleurs 'expression analytique de f. La force
électrostatique dépendant quadratiquement du potentiel électrique, le signal sinusoidal
provoque 'actionnement. La valeur efficace de la tension appliquée permet le calcul de la
force développée par le micro-actionneur!. Le Tableau 2.1-1 présente les résultats
expérimentaux obtenus pour l'actionneur de la Figure 2.1-8 lorsque celui-ci est utilisé
dans différents fluides.

On constate que la tension V4, nécessaire pour fermer le micro-actionneur est plus
faible dans les liquides que dans l'air. En premiere approche, on pourrait s’attendre a ce
que e évolue avec linverse de la racine carrée de &1, ce qui n’est pas vérifié par
Pexpérience. La tension pour fermer I'actionneur dans Ieau est méme plus élevée que
celle nécessaire dans I'alcool isopropylique pourtant de permittivité diélectrique plus
faible. Pendant les expériences, il a été également observé que le phénomeéne
d’effondrement électrostatique ou pulil-in, qui limite dans Dair la zone controlable de
I'actionneur au tiers de la largeur de Pentrefer initial, ne se produit pas lorsque le micro-
actionneur est utilisé dans leau. Afin d’expliquer ces phénomenes, P'actionneur
électrostatique a plaques paralléles plongé dans un liquide diélectrique a été modélisé [28].

Le modele rend compte d’un actionneur a plaques paralléles d’aire S, de constante de
raideur 4, dont chaque armature de la capacité est couverte par un film diélectrique
d’épaisseur ¢ et de permittivité relative &, L’entrefer de largeur initiale g est rempli d’'un
fluide diélectrique de permittivité relative &,.. Ce modele d’actionneur est schématisé dans
I'insert de la Figure 2.1-9. La stabilité du systeme est obtenue si les conditions suivantes
sont satisfaites : l]a somme des forces externes Fj, agissant sur 'armature mobile est nulle
et la dérivée de Fiy par rapport au déplacement est négative ou nulle. Les conditions de
stabilité conduisent a la détermination de la gamme des positions de 'armature mobile

1 On se place ici dans I’hypothese ou la fréquence du signal appliquée est bien plus grande que la fréquence de
résonance du micro-actionneur, afin de pouvoir éliminer de I’étude tout phénomene d’excitation dynamique
de la microstructure.
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permettant Iéquilibre mécanique ainsi que les tensions d’actionnement [/
correspondantes!. Le résultat est donné par ’'Equation 2.1-1,

3
V= 28k (y—u)\/; et y<l
808rLS 3

Egunation 2.1-1

dans laquelle # = x/g cotrespond a la position normalisée de 'armature mobile de

l'actionneur et y=1+g»_'Lﬂ+£;Le_2. y est une fonction des permittivités diélectriques du
€18 €28

fluide et des matériaux employés, de la largeur initiale de I'entrefer et de I’épaisseur des

couches diélectriques.

Il apparait que lorsque y est supérieure a 3, un déplacement stable peut-étre obtenu
sur toute la course de I'actionneur, supprimant ainsi le phénomene de pui/-in. Cest donc la
présence et la composition des couches diélectriques d’isolation qui permettent d’éviter
Ieffondrement électrostatique dans le cas ou la permittivité diélectrique du liquide
employé est suffisamment élevée. Ces résultats sont présentés graphiquement sur la
Figure 2.1-9 pour différentes combinaisons usuelles de couches diélectriques d’isolation,
le micro-actionneur qui fait objet de I’étude (Figure 2.1-8) correspondant au cas (b).

Iétude approfondie de la répartition du champ électrique dans les différents milieux
diélectriques de P'actionneur permet linterprétation physique du phénomeéne : au fur et a
mesure que les armatures se rapprochent une part toujours plus importante du potentiel
appliqué chute dans les couches diélectriques d’isolation, celles-ci présentant une
permittivité plus faible que celle du fluide employé lorsque celui-ci est un liquide. L’effet
est comparable a une rétroaction qui repousse, voire ¢élimine, le phénomene
d’effondrement électrostatique.

—
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N Stable actuation within the whole gap

Pull-in effect occurs during actuation

1(air) 0 wA Bt 100
Liquid dielectric constant &

Figure 2.1-9 : Valenr de y (bas) et extension de la zone d'actionnement stable (hant) d’un actionnenr a plagues
paralleles fonctionnant dans un liquide de constante diélectrigne relative €, pour (a): e,=¢,=0.05g et €,,=¢,,=§,
(b): e,=e,=0.15g et £,,=¢€,,=8, (c): e,=€,=0.25g et £,,=¢€,,=8, et (d): ¢,=¢,=0.15g et €,,=¢,= 4.

L insert représente schématiquement le micro-actionnenr. EG: éthylene glycol, IPA: alcool isopropyligue.

1 Le calcul fait ’hypothese de 'absence d’ions dans le liquide ou de I'utilisation d’une tension d’actionnement
a trés haute fréquence.
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I’Equation 2.1-1 permet par ailleurs de calculer la tension 17, nécessaire a fermer
I'actionneur. Le calcul est obtenu en considérant # = max (1, y/3). Ve cotrespond 2 la
valeur de la tension de pull-in lorsque y < 3. Dans le cas de P'actionneur considéré dans
cette étude et décrit dans la Figure 2.1-8, les tensions [ ont été calculées pour les
différents fluides testés et reportées dans le Tableau 2.1-1. On constate un bon accord
entre cette approche théorique et les résultats expérimentaux.

Au cours de ces travaux, nous avons démontré que I'actionnement électrostatique
était transposable au milieu liquide grace a des microstructures enti¢rement encapsulées
dans une couche de nitrure de silicium. Le phénomene a été modélisé, ce qui permet de
comprendre des effets particulicrement intéressants : alors qu’un actionneur a plaques
paralléles voit son positionnement stable limité dans l'air a un tiers de 'entrefer initial
avant d’étre soumis a I'effondrement électrostatique (effet de puil-in), il est possible de
controler de maniére stable un actionneur électrostatique en milieu liquide sur toute la
course disponible a condition de choisir judicieusement la nature et les épaisseurs des
matériaux diélectriques d’isolation. De multiples applications sont alors envisageables la
ou un actionnement continiment controlable est souhaité, par exemple pour une micro-
pince, ou lorsqu’un fonctionnement binaire est requis, par exemple dans le cas d’une
valve d’un circuit micro-fluidique.

2.1.4 MICROPREHENSEURS AUX PERFORMANCES NANOMETRIQUES

La manipulation d’objets, de taille millimétrique, micrométrique ou nanométrique, est
présente dans les domaines de la fabrication des systemes par assemblage, du convoyage,
de la micro-robotique, de la réparation de dispositifs, de la microchirurgie, du
prélevement d’échantillons, et de la caractérisation physique. Selon la taille de I'objet, sa
nature, les forces a exercer, I'environnement et l'objectif de la manipulation, des
techniques variées sont employées. Il peut s’agir de l'utilisation de la pointe d’un
microscope STM ou AFM [29,30], permettant de déplacer et d’assembler des atomes
[31,32] ou des molécules, voire de sectionner des objets 1D, tels des brins ’ADN [33].
Ces molécules peuvent également étre manipulées et caractérisées mécaniquement par des
pinces optiques [34] ou magnétiques [35], opérant sans contact en milieu liquide, a
condition que des billes micrométriques, diélectriques ou magnétiques, aient été attachées
aux brins d’ADN. A lautre extrémité de I’échelle des dimensions, la miniaturisation
d’outils conventionnels obtenus par usinage classique et leur motorisation par des platines
de haute précision permettent la manipulation d’objets millimétriques voire déca-
micrométriques [36]. Les applications concernent la micro-robotique et I'assemblage de
microsystemes, la chirurgie mini-invasive ou la manipulation cellulaire. Les dispositifs
expérimentaux de préhension évoqués précédemment présentent I'inconvénient d’un
encombrement important incompatible avec certains environnements imposant des
contraintes de compacité. Il s’agit, par exemple dans le domaine médical, de 'exploration
par endoscopie permettant également les prélevements et les opérations, ou, dans celui de
I'instrumentation, de la combinaison des techniques de microscopie électronique par
transmission avec celles de la caractérisation et de la sollicitation mécanique de
nanostructures [37]. Pour ces applications, les technologies microsystemes offrent la
possibilité d’associer, au sein d’'un méme dispositif millimétrique, une structure mécanique
de préhension avec un actionnement et une détection destinés a générer et a controler les
forces appliquées. Ces activités microsystémes, consistant au développement de micro-
pinces, sont présentes de manicre continue depuis de nombreuses années au sein de la
communauté MEMS [38,39,40,41]. Sans faire I'objet d’une intense compétition, elles sont
néanmoins soutenues et orientées particulicrement vers le domaine biomédical. Les
principes employés pour les transductions électromécaniques des micro-pinces sont
sélectionnés en fonction de Pamplitude des forces et des déplacements requis par
I'application. Dans le domaine de la manipulation d’objets biologiques, assemblages
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moléculaires et cellules, les gammes des déplacements, de quelques fractions de
nanometres a quelques dizaines de micrometres, et des forces, de quelques dizaines de
picoNewtons a quelques dizaines de microNewtons, correspondent tout a fait aux
performances des micro-actionneurs électrostatiques’.

Le groupe NAMG a développé des micro-pinces depuis le début des années 2000.
Dans la période allant de 2000 a 2005, il s’agit d’une part des travaux d’Isabelle Roch
concernant une micro-pince a structure flexible en résine SU-8, motorisée par un
actionneur 2 alliage a mémoire de forme en film mince [42]. D’autre part, Olivier Millet a
développé une micro-pince mue par des actionneurs SDA développant prés de
800 uN [40] ; la particularit¢é du micro-mécanisme résidant dans I’utilisation d’une
combinaison de pivots fixes et de mobiles afin de démultiplier le mouvement et d’obtenir
ainsi de larges déplacements des machoires de la pince. Depuis 2005, les activités sont
menées en collaboration avec d’autres laboratoires et ont pour objectif d’optimiser le
contréle des micro-pinces afin d’explorer des applications nécessitant de hautes
résolutions en force et en déplacement. Dans la suite, sont illustrés en particulier les
résultats de la collaboration japonaise.

Pour des raisons liées a Thistoire du groupe de recherche, jai entretenu une
collaboration scientifique et technique au long cours avec I'Université de Tokyo. En
particulier les travaux de Dominique Collard du LIMMS concernent la caractérisation de
biomolécules en milieu liquide a I'aide de micro-pinces. La Figure 2.1-10 présente 'une de
ces micro-pinces fabriquée en technologie silicium. Le dispositif intégre un actionneur
électrostatique a peignes inter-digités et un capteur de déplacement capacitif différentiel.
Les machoires se terminent par des pointes métallisées qui peuvent étre polarisées
électriquement, ce qui permet de capturer des brins d’ADN par di-électrophorese. Le
guidage mécanique est assuré par une structure mécanique flexible a parallélogrammes
afin de limiter les mouvements indésirables.

Figure 2.1-10 : (a) Vue schématique 3D de la micro-pince en silicium dont Iencombrement est de 4,5%5,5 mnr’.
Le déplacement Ax est obtenn en appliquant la tension V', d l'actionnenr électrostatique, ce qui provogue le
déplacement des armatures des capacités différentielles C, et C,. La tension V ppp polarise les machoires de la pince
pour la capture des brins A’ ADN par di-électrophorese. (b) Vue de la micro-pince en cours d'gpération dans une
goutte de solution de brins A’ADN. (c) V'ue rapprochée d’une corde A’ ADN capturée par la micro-pince.

! Des applications nécessitant plus de puissance sont couvertes par exemple par des actionneurs thermiques,
électromagnétiques, pneumatiques ou thermo-pneumatiques.
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Ces micro-pinces ont été utilisées par C. Yamahata, alors en post-doctorat au
LIMMS, pour la caractérisation électrique des cordes d’ADN sous contrainte mécanique
obtenue par ¢longation controlée [43]. La caractérisation fine de leur comportement
mécanique nécessite cependant une résolution de mesure accrue au niveau du traitement
du signal du capteur capacitif de déplacement. I’option retenue initialement consistait a
exploiter le signal du capteur a I'aide d’un circuit intégré commercial MS3110 fabriqué par
Irvine Sensors (CA, USA). La résolution en déplacement des machoires de la micro-pince
obtenue alors était de 'ordre de 5 nm. Afin d’améliorer la résolution, j’ai proposé et mis
en ceuvre le systeme de mesure du capteur capacitif, présenté sur la Figure 2.1-11, qui a
ensuite été transféré au LIMMS a I'Université de Tokyo. Il consiste en une architecture
différentielle de convertisseurs courant-tension associés a une détection synchrone.
L’utilisation des convertisseurs courant-tension apporte le bénéfice d’impédances d’entrée
de Tordre de quelques ohms, ce qui permet de limiter la perte du signal utile dans les
capacités parasites des cables qui relient la micro-pince au systéeme de mesure. La
structure différentielle permet de manicre classique la réjection des effets des éléments
parasites de mode commun ainsi que du bruit cohérent ajouté. La détection synchrone
effectuée a la fréquence de 10 kHz permet d’une part de séloigner du bruit de
scintillation en 1/fet effectue d’autre part I'acquisition sélective de la réponse du capteut.
La fréquence fy employée pour la mesure est choisie plus élevée que la fréquence de
résonance de la micro-pince, de ordre de 2 kHz, afin d’éviter toute excitation mécanique
de la structure par le signal électrique employé pour la mesure. La tension de sortie du
montage 17, est proportionnelle a la vatiation AC de la capacité différentielle, qui, dans
I’hypothése des petits déplacements!, est proportionnelle a Ax. Dans des conditions
expérimentales ou le signal de mesure est d’amplitude 1"y = 1V a 10 kHz, la sensibilité
obtenue en mesure de capacité est de ordre de 444 pV.fF, ce qui équivaut a une
sensibilité en déplacement de 53 mV.um!. Compte tenu du rapport signal sur bruit et des
performances de la détection synchrone, la résolution de mesure du déplacement des
machoires de la micro-pince s’établit alors a 0,2 nm, ce qui constitue une amélioration
d’un facteur 25 par rapport a la technique précédemment employée. La phase ¢ du signal
démodulé vaut 90°, traduisant la nature purement capacitive de 'impédance du capteur.
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Rl (AB

Reference signal
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Figure 2.1-11 : Représentation schématique de I'architecture du systéme expérimental de mesure du signal du
captenr capacitif différentiel de la micro-pince.

I Lorsque ’hypothése n’est pas vérifiée, il faut prendre en compte plus complétement dans ’analyse des
résultats la variation non linéaire des capacités du capteur en fonction du déplacement les armatures. Dans le
cas du dispositif étudié, il a été vérifié que ’hypothese des petits déplacements était valable pour des
mouvements des machoires de la micro-pince allant jusqu’a 1 pm.
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En utilisant Darchitecture du systtme de mesure de la Figure 2.1-11, des
caractérisations mécaniques de trois types ont été effectuées au LIMMS par Christophe
Yamahata sur des cordes d’ADN illustrées sur la Figure 2.1-10 (c). 1l s’agit de mesures
quasi-statiques de type déformation-contrainte, de mesures de la réponse transitoire a un
échelon d’élongation, et de mesures de la réponse dynamique! a la fréquence de
résonance du systeme mécanique constitué de la micro-pince et de la corde ’ADN. Le
calibrage des mesures, qui permet ensuite 'extraction des parameétres mécaniques des
cordes d’ADN, est obtenu a partir de la connaissance de la géométrie de la micro-pince,
et des propriétés de l'actionneur et du capteur. En particulier, la constante de raideur et la
masse de I’équipage mobile sont respectivement de 50 N.m et 190 pg. Ces valeurs sont
confirmées par 'analyse harmonique de la micro-pince « a vide » qui donne la valeur de la
fréquence de résonance du mode fondamental a 2,6 kHz.
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Figure 2.1-12 : Réponse transitoire de la miicro-pince a vide et chargée par la corde A’ ADN pour un large
déplacement (>2um) des mdchoires.
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Figure 2.1-13 : Réponse fréquentielle, mesurée dans lair, de la micro-pince a vide et chargée par la corde ’ZADN
en régime de petits déplacements. Le coefficient de gualité vant 56 a vide, et 17 en présence de la corde d’ADN.

1 Pour ce type de mesures, le systéeme de la Figure 2.1-11 est modifié pour appliquer le signal de référence a
'actionneur de la micro-pince, le capteur capacitif étant polarisé par une tension continue. La détection
synchrone est effectuée en seconde harmonique pour tenir compte de la dépendance quadratique du
déplacement de I'actionneur électrostatique en fonction de la tension appliquée.
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Figure 2.1-14 : Modélisation du systéme micro-pince + corde d’ADN sous la forme d’un oscillateur harmonique
amorti. Les paramétres (K, 0,) et (K, n,) sont extraits respectivement de la réponse dynamique et de la réponse
transitoire du systéme.

Les mesures quasi-statiques donnent acces a la constante de raideur de la corde
d’ADN et par la-méme au nombre de brins la composant qui est de P'ordre du million’.
Les Figure 2.1-12 et Figure 2.1-13 présentent les réponses transitoires et harmoniques de
la pince a vide et chargée par la corde I’ADN. 1l faut signaler qu’au cours des expériences
les déformations imposées a la corde d’ADN sont réversibles. La réponse transitoire
montre clairement un phénomeéne de relaxation viscoélastique associé a une constante de
temps lente de ordre de la seconde. La réponse fréquentielle fait apparaitre quant a elle
un décalage vers les hautes fréquences de la résonance de la micro-pince chargée par la
corde ’ADN, associé a une dégradation du coefficient de qualité. Ces effets sont a relier
a la raideur ajoutée de la corde I’ADN en parallele de celle de la micro-pince et aux
phénomenes de dissipation additionnels. Ainsi, il est possible de proposer un modéle
pour la corde ’ADN décrit par 2 cellules de Kevin-Voigt, comme le montre la Figure
2.1-14. La premiere rend compte des caractéristiques viscoélastiques de ADN extraites
de la réponse dynamique de la Figure 2.1-13, la seconde correspond a la constante de
temps lente observée dans la réponse transitoire. Cette derniére est attribuée au
glissement des brins ’ADN au sein de la corde.

Ces résultats montrent que les microsystémes et les micro-pinces peuvent étre
employés pour caractériser les propriétés mécaniques des nano-objets comme des
assemblages biomoléculaires I’ADN. Ces activités expérimentales sont a la croisée de
multiples disciplines : conception des micro-mécanismes, sciences et techniques de la
mesure, biochimie, biologie... I’exemple souligne en particulier 'importance de la maitrise
des forces et des déplacements. Dans le cas présenté, la résolution en déplacement est de
Pordre de 0,2 nm, ce qui induit une résolution en force de l'ordre de 10 nN. Cette
résolution est suffisante pour caractériser des effets a I’échelle d’assemblages
biomoléculaires, comme le suivi temporel de la digestion enzymatique de PADN. Elle
demeure néanmoins insuffisante pour caractériser la molécule unique qui requiert 3
décades d’amélioration. Une piste possible concerne optimisation du mécanisme de la
pince. Ainsi, dans le cadre de la thése en cours d’Aymen Grira, menée en collaboration
avec le CEA-LIST, les travaux utilisent une approche non-intuitive de synthése
automatique de micro-mécanismes flexibles sous contraintes optimisés par algorithme
génétique. Plus d’informations sur ces travaux sont données dans la référence [44].

! Le calcul fait ’hypothese de la raideur d’un brin I’ADN de 3.105> N.m! dans le domaine élastique.
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2.2 CONTRIBUTION AU DOMAINE DES RESONATEURS MICRO-
ELECTROMECANIQUES

221 RESONATEURS MICRO-ELECTROMECANIQUES : DEFINITION ET CONTEXTE

Commencons par définir la notion de résonateur micro-électromécanique. 1l s’agit
d’un dispositif constitué d’une structure mécanique qui vibre selon 'un des ses multiples
modes possibles, et qui se réduit pour un mode donné a un systéme masse-ressort amorti.
Les propriétés sont alors définies par une fréquence de résonance f,, une raideur effective
kg et un coefficient de qualité Q. Dans I'approche d’un physicien, il est assimilable a un
oscillateur harmonique amorti. La structure mécanique vibrante est par ailleurs associée a
des transductions électromécaniques permettant, d’une part, de l'exciter en régime
d’oscillation forcée, et d’autre part, d’en extraire un signal électrique qui est 'image de la
vibration mécanique. Ainsi, au niveau d’un systéme électronique, le résonateur micro-
électromécanique va permettre d’exploiter, dans le domaine électrique, les propriétés de la
vibration mécanique pour des applications variées : filtres de signal, oscillateurs!, capteurs.
Les propriétés recherchées sont relatives a la qualité de la résonance mécanique obtenue.
En particulier, les coefficients de qualité mécaniques sont bien supérieurs a ceux observés
pour des résonateurs purement électriques, le produit fXQ d’un résonateur mécanique
en silicium pouvant atteindre 10?3 [45]. De plus, la résonance peut étre altérée par des
interactions avec I'environnement : une masse ajoutée a la partie vibrante, un champ de
force externe ou une perturbation inertielle sont susceptibles de provoquer des variations
détectables de la fréquence de résonance, de 'amplitude de vibration et/ou du coefficient
de qualité, ce qui ouvre naturellement la voie a la réalisation de multiples capteurs. La
partie 2.3 de ce manuscrit en présentera un exemple.

A cette définition basée sur la sémantique, il convient d’ajouter quelques éléments de
I'histoire des MEMS pour affiner le champ couvert par les résonateurs micro-
électromécaniques. Si 'on excepte le travail pionnier —et avant-gardiste— de Nathanson de
1967 concernant la réalisation de transistors a grille résonante [46], I'activité de recherche
concernant les résonateurs MEMS s’est intensifiée dans les années 1990. Cette activité a
profité des progres du micro-usinage de surface des matériaux en films minces dans la
filiere silicium durant les années 1980, ainsi que de ceux relatifs a la réalisation des micro-
actionneurs électrostatiques. Les réalisations sont alors principalement américaines et celle
de Tang, Nguyen et Howe a Berkeley en 1989 est considérée comme la premicre du
genre? [47]. 11 s’agit un résonateur micro-électromécanique vibrant dans le plan, munis de
transductions électrostatiques a peignes inter-digités. Les activités internationales ont été
motivées dés lors par les applications a fort volume liées aux communications mobiles et
au traitement du signal a haute fréquence. En effet, au dela des avantages apportés par les
propriétés de la résonance mécanique, la fabrication des résonateurs MEMS est collective,
compatible avec les technologies de la micro-électronique sur silicium, et leur intégration
est possible au sein des circuits intégrés. Les gains escomptés se situent au niveau de
Iencombrement des systemes, du cout de leur fabrication et de leur consommation
électrique. En ce sens, les résonateurs MEMS se définissent alors par opposition a
d’autres dispositifs exploitant en particulier des ondes acoustiques et des matériaux piézo-
électriques, comme les références de fréquence a quartz ou les filtres a ondes de surface3.

U1 faut noter ici que 'oscillateur en électronique se différencie de 'oscillateur en physique par le fait qu’il
associe au résonateur un circuit d’entretien compensant les pertes pour constituer une base de temps ou une
référence de fréquence.

2 Howe et Muller de Berkeley avaient cependant réalisé en 1984 un résonateur MEMS a actionnement
électrostatique de type pont, vibrant hors plan et destiné a des applications de détection de gaz.

3 Ces dispositifs, qui mettent ceuvre la propagation d’ondes acoustiques, comme le font également les lignes a
retard, sont développés depuis les années 1950-1960 et sont utilisés largement dans la radiodiffusion.
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Ainsi, la définition du résonateur micro-électromécanique formulée par la
communauté MEMS dans les années 1990 pourrait étre synthétisée par :

Un dispositif miniaturisé, a léchelle de quelques centaines de micrometres,
développé en premier lieu pour des applications de traitement du signal,

- exploitant les propriétés de la résonance mécanique d’une structure libérée,
vibrant selon un mode structurel de type masse-ressort ou selon un mode de flexcion,

- inclnant des transductions électromécaniques intégrées, les principes
Clectrostatiques et capacitifs étant majoritaires dans les réalisations,

- dont la fabrication est compatible avec les procédés de la microélectronique sur
silicinm, en vue d’une intégration future au sein des circuits intégres.

La recherche de performances accrues en termes de fréquence de résonance et de
coefficient de qualité a conduit a la diversification des géométries des résonateurs et des
modes de vibration exploités. Des navettes mobiles [47] et poutres en flexion initiales, les
dispositifs ont intégré toute une zoologie de géométries et de modes de vibration,
privilégiant des modes de volume ou de contour d’ordres élevés, afin d’augmenter les
fréquences de résonance et de contenir les dissipations [48,49]. Par ailleurs, les
développements des procédés technologiques ont permis d’intégrer dans la filiere silicium
de nouveaux matériaux: le silicium-germanium polycristallin [50], pour sa faible
température de dépo6t compatible avec une co-intégration CMOS, et le diamant
polycristallin [51] pour sa vitesse du son supéricure a celle du silicium, en sont deux
exemples. Les transductions électromécaniques se sont également diversifiées [52], méme
si les principes électrostatiques et capacitifs ont maintenu leur prédominance certaine. On
peut citer la détection piézo-résistive, actionnement et la détection piézo-électriques,
l'actionnement thermique, lactionnement électrostrictif ou la détection par effet
transistor. En termes d’applications, c’est le domaine des capteurs qui a succédé a celui du
traitement du signal. La sensibilité de la fréquence de résonance a la variation de la masse
effective du résonateur en fait un excellent candidat pour la mesure des masses faibles.
Roukes et Craighead ont rivalisé de prouesses dans la course a la détection de
I'attogramme [53] puis du zeptogramme [54]. Si le graal dans ce domaine est la détection
statistique de la masse d’un proton, les applications autour desquelles se concentrent
majoritairement les efforts concernent l'utilisation de cette sensibilité en masse pour
réaliser des capteurs gravimétriques de haute résolution, attendus pour leur impact
considérable dans les domaines du contréle environnemental, de I'analyse chimique et
biologique, et de la sécurité [55,56]. Les applications au domaine de linertiel [57] ont
principalement concerné les gyrometres vibrants exploitant la force de Coriolis, que 'on
retrouve dans les systemes de controle de trajectoire des véhicules, mais également dans
nombre d’appareils électroniques nomades ou de divertissement [58]. Par ailleurs, les
résonateurs MEMS ont trouvé une extension dans les dimensions nanométriques pour
devenir des objets d’étude a part entiere pour les physiciens, et aussi un moyen de
caractériser des nano-objets!, comme les nanotubes de carbone [59], les nano-fils [60,61]
ou les feuillets de graphéne [62]. Ainsi, la mise en évidence de la quantification du
mouvement mécanique [63,64], ’étude des phénomenes d’auto-oscillation [65,66], des
phénomenes non-linéaires [67,68], des effets dissipatifs [69,70], ou Texploitation de
nouveaux modes d’excitation et de détection [60,71], constituent autant de champs
d’investigation explorés par les physiciens des NEMS depuis le début des années 2000.

Au niveau du groupe de recherche NAMO, lactivité concernant les résonateurs
micro-¢électromécaniques a démarré en 2000 dans le cadre du projet ecuropéen
MELODICT et elle a notamment fait 'objet des théses d’Emmanuel Quévy [72] et de

1 Dans ce cas, c’est le nano-objet lui-méme qui constitue ’élément vibrant du résonateur NEMS.
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Vincent Agache [73] entre 2000 et 2004. Leurs travaux ont conduit a des réalisations
technologiques de premier plan, concernant notamment la possibilité de fabriquer des
entrefers de transduction capacitive de dimensions nanométriques (50 nm) [74] pour des
résonateurs en gamme IF, et 'obtention de fréquences de résonance de 1,1 GHz pour les
dispositifs les plus avancés en gamme RF [75]. A partir de 2004, I'activité s’est positionnée
dans le cadre de collaborations industrielles pour des applications dans le domaine des
références de fréquence. En effet, il est apparu que lutilisation de résonateurs MEMS
pour le filtrage des signaux électriques avait peu d’avenir, vu les performances atteintes
alors par les solutions concurrentes piézoélectriques a ondes de volume de type BAW ou
FBAR, permettant également d’intégration avec la microélectronique. Le principal grief
porté aux résonateurs MEMS a transduction capacitive concerne les valeurs toujours trop
élevées de l'impédance motionnelle' comparée a I'impédance caractéristique 50 Q des
systtmes RF. La forte désadaptation d’impédance résultante provoque des pertes
d’insertion rédhibitoires qui pénalisent l'utilisation des résonateurs MEMS pour les
applications de filtrage passif dans les architectures RF.

Dans la période récente, j’ai ainsi contribué a 'encadrement de 2 théses sur le sujet,
I'une en collaboration avec NXP Semiconductors a Caen (thése de Marc Sworowski),
lautre dans le cadre d’une collaboration entre I'IEMN, le CEA-LETI et ST
Microelectronics (theése de Cédric Durand) [76,77]. Ces travaux sont illustrés dans les
parties suivantes. Je suis particulicrement impliqué depuis 2001 dans la caractérisation
électrique des résonateurs électromécaniques, en relation étroite avec la plateforme de
caractérisation électrique de I'IEMN. En particulier, j’entretiens depuis 2008 une
coopération avec la société Agilent Technologies (CA, USA), ce qui a permis de
développer une technique de mesure du signal des résonateurs MEMS aux performances
remarquables. Ces résultats récents seront présentés dans un troisieme temps.

222 RESONATEURS A 24 MHZ — COLLABORATION NXP SEMICONDUCTORS

Lobjectif de la collaboration entre NXP Semiconductors et PIEMN, dans le cadre de
la thése de Marc Sworowski, consiste a réaliser la fonction référence de fréquence,
habituellement remplie par un quartz, en utilisant un résonateur micro-électromécanique
a transduction capacitive. Les travaux s’appuient sur la technologie industrielle
d’intégration de composants passifs sur silicium développée par NXP. Plus précisément,
le résonateur s’intégre dans le substrat d’interconnexion en silicium utilisé dans 'approche
System-in-Package (SiP), destiné habituellement a la réalisation des composants passifs de
type résistance, inductance et capacité [78]. La fréquence visée est de 24 MHz et les
dispositifs doivent offrir un maximum de performances en termes de facteur de qualité,
de tension d’alimentation, de résistance motionnelle et de précision fréquentielle. La
fabrication étant réalisée sur 'outil industriel, les procédés doivent rester compatibles avec
ceux de la technologie de NXP. En particulier, il n’y aura pas recours a des substrats de
type SOI, le substrat de départ étant du silicium massif.

Plusieurs types de structures ont été étudiés et fabriqués [76]. La suite du texte se
focalise sur celle qui a conduit aux résultats les plus prometteurs [79]. La structure
mécanique vibrante est un disque de silicium de 100 pm de rayon et de 20 pm d’épaisseur,
suspendu en son centre et vibrant sur un mode extensionnel. L’entrefer de transduction
capacitive est de 110 nm, afin d’assurer un bon couplage électromécanique et obtenir au
final une faible résistance motionnelle. La Figure 2.2-1 présente des vues du dispositif.

! Limpédance motionnelle dun résonateur MEMS est définie comme I'impédance électrique du dip6le lorsque
le résonateur MEMS est utilisé comme un dispositif a 1 port, et comme le rapport entre le courant de sortie et
la tension appliquée a I'entrée lorsqu’il est utilisé en configuration 2 ports. Les impédances motionnelles ont
typiquement des valeurs comprises entre le kQ et quelques dizaines de MQ a la résonance.
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Le disque est défini par une double gravure profonde en face avant et en face arricre.
L’entrefer nanométrique de la transduction capacitive est obtenu par I'utilisation d’une
couche sacrificielle d’oxyde de silicium qui est libérée en fin du procédé de fabrication.
Les parties fixes et mobiles du dispositif, formant les électrodes de part et d’autre de
Pentrefer, sont couvertes d’une couche de silicium polycristallin fortement dopé.

Figure 2.2-1 : (ganche) Ecorché schématique du résonateur micro-électromécanique. 1e disque vibrant est défini par
une gravure face avant ef une gravure face arriére. (droite) Image optique en vue de dessus du dispositif fabrigué
montrant les 6 pontres qui suspendent le disque en son centre. D’apres [76].
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Figure 2.2-2 : Caractérisations expérimentales de la réponse fréquentielle en amplitude et en phase d’un résonatenr
micro-électromécanique constitué d'un disque de silicium de 100 um de diamétre pour différentes conditions de
polarisation et de pression. L insert schématise le modéle électrique équivalent du dipdle.
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La Figure 2.2-2 présente les caractérisations électriques d’un dispositif typique pour
différentes polarisations et pressions d’utilisation. On note que le coefficient de qualité
atteint 53 000 sous vide (13 000 a lair). Le dispositif fonctionne avec des polarisations
trés basses, de Pordre de 2,5 V et présente une résistance motionnelle de 2,1 k€ sous 5V a
basse pression. Cette valeur est remarquablement faible pour un dispositif a transduction
capacitive. Ces résultats rendent les résonateurs MEMS développés particulicrement
attractifs pour une utilisation en remplacement du quartz dans 'approche SiP.

Le Tableau 2.2-1 résume les parametres représentatifs du résonateur micro-
électromécanique opérant a basse pression. Les caractérisations ont permis de déterminer
I'amplitude critique de vibration du résonateur a partir de laquelle apparaissent les non-
linéarités. Sa connaissance permet de déterminer la puissance maximale admissible qui
s’éleve a 16 uW, ce qui est du méme ordre de grandeur que pour des résonateurs a quartz.
On nuancera toutefois ces résultats par la valeur du coefficient de dérive thermique de la
fréquence de résonance qui est de -20,9 ppm/°C. C’est une valeut classique pour un
résonateur en silicium, mais qui nécessite la mise en place d’'une compensation pour une
utilisation en tant que référence de fréquence. A ce stade, on peut citer quelques options
possibles. Certaines d’entre elles viennent directement des techniques employées pour
d’autres oscillateurs, comme [lutilisation d’un circuit de compensation mesurant la
température du dispositif et ajustant en conséquence la fréquence propre. Dans le cas
d’un résonateur MEMS, cet ajustement est obtenu en exploitant la non-linéarité
dépendante de la polarisation connue sous le terme de freguency pulling. Au niveau d’un
systéme, la correction peut étre appliquée en modifiant le coefficient multiplicateur d’une
boucle a verrouillage de phase numérique. Une autre possibilité consiste a placer le
dispositif résonant dans une capsule dont la température est régulée. Des solutions
spécifiques aux MEMS font également 'objet d’études. Elles exploitent des dépots ou des
inserts d’oxyde de silicium au sein de la masse vibrante. Ce matériau présente une
dépendance du module d’Young a la température qui est opposée a celle du silicium, ce
qui permet la compensation des dérives thermiques du résonateur.

Tablean 2.2-1 : Parameétres caractéristiques du résonateur MEMS sous nne polarisation de 5 V" et pour un
Jfonctionnement sous vide (pression inférienre a 50 m'Torr). D’aprés [79).

Parameétres Notation Valeur
Rayon du résonateur R 100 pm
Epaisseur du résonateur t 20 um
Largeur de 'entrefer d 110 nm
Masse effective My 550 ng
Raideur effective Ry 13 MN.m'!
Facteur de qualité 0 53 000
Fréquence de résonance Jres 24,0 MHz
Capacité parasite Cpp 1,2 pF
Capacité statique du transducteur Gy 0,6 pF
Résistance motionnelle R, 2,1 kQ
Inductance motionnelle L, 740 mH
Capacité motionnelle C, 60 aF
Amplitude critique A 30 nm
Puissance admissible Py, 16 uW
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223 RESONATEURS IN IC — COLLABORATION ST MICROELECTRONICS / CEA LETI

Ce travail s’inscrit dans le cadre du laboratoire commun entre ST Microelectronics et
PIEMN. Il a été mené au cours des travaux de thése de Cédric Durand [77]. L’objectif
consiste a développer des résonateurs micro-électromécaniques pour des applications de
référence de fréquence dans la gamme de quelques dizaines de MHz. I’approche
technologique choisie différe radicalement de celle employée pour les travaux décrits dans
le précédent paragraphe 2.2.2. En effet, les dispositifs MEMS sont réalisés ici en co-
intégration totale avec des transistors, c’est-a-dire qu’ils sont fabriqués simultanément et
en pleine compatibilité avec des étapes de front-end d'un procédé CMOS. La technologie
retenue est la technologie Silicon On Nothing (SON) [80] qui dispose d’une couche
sacrificielle de SiGe utilisable pour libérer des microstructures mécaniques réalisées dans
du silicium monocristallin. Les dispositifs ont été fabriqués sur Poutil industriel de ST
Microelectronics a partir de substrats de 8 pouces de diametre. La Figure 2.2-3 décrit
schématiquement les principales étapes technologiques conduisant a la réalisation des
microstructures libérées. L’architecture de ces résonateurs MEMS est constituée d’une
poutre vibrante sur un mode de flexion en configuration bi-encastrée, associée a une
excitation électrostatique et une détection qui est soit capacitive, soit basée sur Iutilisation
d’un transistor MOS vertical. Dans ce dernier cas, la poutre du résonateur joue le réle
d’une grille vibrante. La variation temporelle de la capacité de grille induite par la
vibration provoque la modulation du courant du canal du transistor. L’intérét de cette
détection réside dans I'amplification du signal du résonateur micro-électromécanique
obtenue grace a 'effet transistor [46,81,82].

Si Bulk

Si poly

Si Bulk

Si Bulk Si Bulk

(e)

Figure 2.2-3 : Procédé de fabrication des résonatenrs MEMS utilisant la technologie Silicon On Nothing.

(a) Début du procédé. La couche structurelle de silicinm monocristallin est épitaxiée sur la conche sacrificielle de
silicinm-germaninum. La couche de silicinm polycristallin est destinée a reprendre les contacts électriques des
transductenrs capacitifs. (b) Lithographie et gravure de la conche de silicium polycristallin. (c) Gravure de la conche
structurelle de silicinm monocristallin et définition du résonatenr. (d) Libération du résonatenr par gravure de la
couche de siliciunm-germaninm. (¢) Dépot d’une conche d’oxyde de silicium. (f) Gravure de l'oxyde de silicium et
reprise des contacts électrique par un nivean métallique. D’aprés [77].

42



Tlustration des activités de recherche

Output port

. L
Anchor
]

=1 : Input port

Anchor

Vibrating beam

2 um T 5 3 .00kU Smim
L3S1IP PO3 APk CARAC RI

Figure 2.2-4 : Image de microscopie électronique a balayage d’un résonatenr MEMS fabrigué dans le front-end dn
procédé industriel de ST Microelectronics par la technologie Silicon On Nothing.
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Figure 2.2-5 : Mesures en transmission obtenues grice d un analysenr de résean vectoriel d’'un résonatenr MEMS
pour différentes valenrs de la tension de polarisation. 1e dispositif est constitué d’une poutre vibrante de 5 pum de
long, 200 nm de large et 400 nm de hantenr. Les entrefers ont une largenr de 110 nm. Les mesures exploitent la
détection par transduction capacitive. Les caractérisations sont réalisées sous vide secondaire.

La Figure 2.2-4 montre un exemple de dispositif constitué d’une poutre de 4,5 um de
long, de 400 nm de hauteur et de 200 nm de largeur. Cette poutre est séparée des
électrodes d’excitation et de détection par un entrefer de 'ordre de 100 nm de largeur. On
remarque sur la partie haute de la figure que le port de sortie du dispositif comporte deux
acces électriques distincts qui constituent les source et drain du canal d’un transistor MOS
vertical, lorsque cette configuration est choisie pour la détection du signal motionnel. Ce
type de dispositif, en fonction des dimensions exactes et de 'ordre du mode de résonance
exploité, présente des fréquences de résonance dans la gamme 15-160 MHz. Des facteurs
de qualité de 'ordre de 1 000 ont été mesurés sous vide et les résistances wotionnelles a la
résonance sont de ordre de 100 k€. La Figure 2.2-5 montre un exemple de réponse en
fréquence d’un dispositif vibrant a 67,5 MHz. On observe la dépendance de la fréquence
de résonance en fonction de la polarisation continue appliquée au dispositif (effet de
[frequency pulling), ce qui offre la possibilité d’ajuster la fréquence de résonance.
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La caractérisation de ces dispositifs conduit a 'obtention de signaux faibles, la Figure
2.2-5 montrant en particulier des coefficients de transmission de l'ordre de -60 dB. Ces
niveaux faibles proviennent de la forte impédance motionnelle des dispositifs, de 'ordre de
100 k€, ce qui constitue une forte désadaptation par rapport a 'impédance caractéristique
50 Q des appareils de mesure usuels. De surcroit, le signal motionnel est superposé a un
fond de signal d’amplitude quasi équivalente provenant des capacités parasites de
couplage direct entre les ports d’entrée et de sortie du résonateur MEMS. Ainsi, les pics
de résonance s’expriment avec un contraste limité, ce qui rend non seulement leur
détection difficile au cours des mesures, mais ce qui limite aussi en pratique les
applications des dispositifs. Plus la fréquence de résonance du dispositif est élevée, plus
les couplages capacitifs parasites prennent de I'importance vis a vis du signal motionnel.
Ainsi, sur les résonateurs MEMS au dela de 80 MHz, les pics de résonance présentent des
amplitudes de moins de 1 dB, ce qui nécessite des temps longs d’acquisition et une
inspection minutieuse des spectres afin de localiser le signal utile.

Afin de contrer la difficulté, des parades existent, 'une d’entre elles consistant a
¢liminer le couplage capacitif parasite. Pour ce faire, on exploite les propriétés non
linéaires de la transduction capacitive, que ce soit au niveau de l'excitation ou de la
détection. En effet, la force électrostatique est proportionnelle au carré de la tension
appliquée, et le courant motionnel correspond au produit de la variation de la capacité du
transducteur par la tension de polarisation. Ainsi, il apparait tout a fait possible d’exciter
et/ou de détecter la vibration du résonateur en utilisant une combinaison de signaux
électriques dont les fréquences différent de celle de la résonance mécanique. Cette
technique permet donc d’extraire le signal motionne/ du résonateur tout en rejetant les
signaux de couplage parasite issus de phénoménes purement électriques a des fréquences
différentes. Cette technique de caractérisation des résonateurs MEMS est appelée
« mixage ¢électromécanique » [83] et nous I’avons mis en ceuvre pour les dispositifs de plus
haute fréquence. Le dispositif expérimental est présenté sur la Figure 2.2-6. Il consiste a
exploiter la non-linéarité de I'excitation électrostatique par I'application d’un signal bi-ton
dont le mixage des composantes génére la force appliquée a la structure vibrante.

Analyseur de réseau Osc. Local
800 MHz
A
RFin RFout
<100 MHz
Mélangeur v

100MHz Spiitter r

Filtre passe-bas
A\

Filtre passe-haut
400MHz

Figure 2.2-6 : VVue schématique dun montage expérimental permettant la caractérisation des résonatenrs MEMS
par une technique de mixage électromécanique appliquée an transductenr d’excitation du dispositif: Le signal bi-ton
d’exccitation est généré par le mixage du signal d’un oscillatenr local avec le signal d’analyse RF,,.
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Figure 2.2-7 : Mesure en transmission d’un résonatenr 4 96 MHz. La conrbe en blen représente la réponse obtenne
par la mesure directe. 1a courbe en rouge représente celle issue de la technique de mixage décrite sur la Figure 2.2-6.

La Figure 2.2-7 présente un exemple de mesure utilisant la technique de mixage
électromécanique. Un méme dispositif a 96,1 MHz est caractérisé en transmission
classique et par la technique de mixage. Les niveaux de puissance des différents signaux
sont ajustés pour que 7 fine 'excitation mécanique du résonateur soit de méme intensité
dans les deux cas. On constate qu’entre les deux mesures, le niveau de fond de couplage
capacitif parasite est diminué de plus de 30 dB, ce qui traduit bien I'aptitude de la
technique de mixage a rejeter les contributions parasites a des fréquences autres que la
fréquence de la résonance mécanique d’intérét. Par ailleurs, I'expression du pic de
résonance présente un contraste meilleur : il apparait avec une amplitude de l'ordre de
3 dB contre 0,1 dB lorsque la mesure est effectuée en transmission classique. Malgré cette
amélioration, il demeure difficile de mesurer ces dispositifs avec une haute résolution.
D’autres solutions doivent étre mises en ceuvre. Une option consiste a employer une
électronique co-intégrée au résonateur, afin d’amplifier le signal motionnel. 1’intégration la
plus intime qui peut étre mise en ceuvre reprend le concept de Nathanson de 1967, a
savoir utiliser la poutre du résonateur comme grille vibrante modulant le courant du canal
d’un transistor MOS. Cette solution a été mise en ccuvre dans le cadre des travaux de la
thése de Cédric Durand, en tirant parti de lutilisation de la technologie SON de
ST Microelectronics pour la fabrication des dispositifs. L.a description des résultats et des
mesures ne sera pas développée plus en avant dans ce paragraphe, l'essentiel de la
réalisation étant reprise dans une publication reproduite en annexe [84].

En conclusion, ces travaux, pour lesquels les dispositifs sont fabriqués dans le front-
end d’'un procédé CMOS, démontrent qu’une tres forte intégration des résonateurs micro-
électromécaniques est possible au cceur des circuits intégrés. Ils illustrent également que si
la taille des structures vibrantes est réduite!, Pexploitation du signal motionnel est rendue
difficile : d’une part, la réduction de laire des armatures des capacités? conduit
inexorablement a 'augmentation de la résistance motionnelle a la résonance. D’autre part, la
réduction des dimensions favorise les couplages capacitifs indésirables, ce qui, aux
fréquences élevées, contribue a noyer le pic de résonance dans un fond de signal parasite.
La partie suivante propose une technique originale exploitant les propriétés des ondes
hyperfréquences pour répondre a ces difficultés liées a la caractérisation des résonateurs
MEMS a transduction capacitive.

I Dans le cas présent, les dispositifs pourraient étre qualifiés de « résonateurs NEMS ».

2 Technologiquement parlant, il n’est pas possible de réduire suffisamment la largeur de I'entrefer pour
compenser enti¢rement la diminution de I'aire des armatures de la capacité de transduction. Ainsi, lorsque les
dimensions de I’élément vibrant diminuent, la capacité et 'efficacité de transduction diminuent également.
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2.2.4 RESULTATS DE LA COOPERATION AGILENT TECHNOLOGIES / IEMN

Les résonateurs MEMS présentés précédemment utilisent la transduction capacitive,
a savoir une excitation mécanique par force électrostatique et une détection par le courant
issu de la variation temporelle de la capacité d’un transducteur dont 'une des armatures
est constituée par I’élément vibrant. Ce principe de transduction autorise une intégration
simple des résonateurs MEMS au sein des procédés de fabrication collective sur silicium.
Cependant, le signal électrique issu du résonateur est de faible amplitude. 11 est par ailleurs
superposé a un signal de couplage parasite. Ces deux éléments jouent en défaveur de la
transduction capacitive en ce sens ou ils conduisent a une impédance motionnelle trés
élevée par rapport au standard 50 €, a un rapport signal sur bruit médiocre, et a un faible
contraste de la signature de la résonance dans la réponse électrique du dispositif. Les
applications des résonateurs MEMS se heurtent a ces limitations. Elles se traduisent par
des pertes d’insertion insupportables pour les filtres, par des résolutions limitées pour les
capteurs et par des difficultés a verrouiller les boucles électroniques d’entretien des
oscillateurs. Des parades existent, comme la co-intégration d’une électronique CMOS ou
Putilisation des techniques de mixage ¢électromécanique, autorisant ainsi nombre
d’applications industrielles. Il n’en demeure pas moins que la transduction capacitive est
considérée comme une transduction de faible efficacité comparativement a d’autres, en
premier lieu a la transduction piézo-électrique. En effet, cette derni¢re est capable
d’exciter et de détecter la vibration d’un résonateur MEMS et conduit a des impédances
motionnelles nettement plus faibles. Elles peuvent méme atteindre le standard 50 €, ce qui
gomme d’un coup les limitations précédentes. Faible efficacité de transduction, voila donc
le principal grief porté a la transduction capacitive, parfois de facon dogmatique, par les
partisans d’autres principes de transduction. Qu’en est-il vraiment ?

Intéressons nous a la détection!, puisque I'aptitude a mesurer les mouvements de
I’élément vibrant avec le meilleur rapport signal sur bruit va conditionner les
performances finales du dispositif, en particulier dans le cas des capteurs vibrants. Les
considérations précédentes concernant la mesure du signal motionnel entrent dans une
approche de type « circuit ». Le résonateur MEMS est assimilé a un circuit équivalent de
type RLC série, le couplage capacitif parasite constituant une branche supplémentaire
mise en paralléele. Dans cette approche, toute tentative de mesure du signal motionnel a
haute fréquence par le biais d’un appareil de mesure d’'impédance d’entrée 50 Q se solde
par une forte désadaptation d’impédance. A titre d’exemple, si 'impédance motionnelle a la
résonance vaut 100 kQ, seul un millionieme de la puissance disponible du résonateur est
transféré a 'appareil de mesure. Cela constitue une perte de 60 dB en rapport signal sur
bruit et en dynamique, comparativement au cas optimal ou I'adaptation d’impédance
serait réalisée. Ainsi, il apparait que la faible efficacité de la transduction capacitive est un
phénomene lié en premier lieu a la désadaptation d’impédance. La premiére idée qui vient
a Pesprit de '’homme de lart pour palier la difficulté, est de procéder a I'adaptation
d’impédance entre le résonateur MEMS et Pappareil de mesure en utilisant les techniques
classiques de I’électronique rapide [85]. Ce type d’approche fonctionne, permettant de
surcroit de diminuer fortement le couplage capacitif parasite. Le principal inconvénient
réside dans le fait qu'un réseau d’adaptation, constitué d’éléments discrets, inductances et
capacités, doit étre placé au plus pres du dispositif et nécessite d’étre ajusté a la demande
en fonction des caractéristiques du résonateur MEMS et de la fréquence.

Cette problématique de la mesure hautement résolue des résonateurs MEMS a retenu
I'attention de Roger Stancliff, directeur scientifique de la division Test Semiconducteurs de

1 Au niveau de ’excitation, on rencontre peu de limitations liées a la tension électrique que I'on applique pour
générer la vibration mécanique d’amplitude typique comprise entre le nm et le pm.
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Agilent Technologies (CA, USA) lors d’une visite 2 PIEMN. Suite a cela, accompagné de
Damien Ducatteau!, j’ai démarré une coopération avec cette société dont 'accord a été
signé en décembre 2008. A cette époque, Agilent Technologies a déja déposé un brevet
concernant la mesure d’impédances électriques a haute fréquence en utilisant un principe
d’interférométrie micro-onde [86]. L’application développée alors concerne la
microscopie en champ proche micro-onde ou Scanning Microwave Microscopy (SMM) [87].
La mesure interférométrique permet de détecter des capacités de quelques attofarads. En
partant de ce concept, I'idée est venue de détecter la vibration des résonateurs MEMS
non pas au travers du courant motionnel selon 'approche du circuit RLC, mais en mesurant
directement les variations dynamiques de la capacité du transducteur par Iutilisation de
Iinterférométrie micro-onde. Les données du Tableau 2.2-1 permettent d’évaluer I'ordre
de grandeur des variations a détecter : la capacité du transducteur est de 0,6 pF pour une
largeur d’entrefer de 110 nm. Obtenir une résolution en amplitude de vibration d’un
picometre? nécessite une résolution de mesure des variations de la capacité du
transducteur de lordre de 5 al®. Une telle performance parait donc possible. En
travaillant de concert avec lingénieur Hassan Tanbakuchi d’Agilent Technologies, un
dispositif expérimental d’interférométrie micro-onde a été installé au laboratoire, ce qui a
permis de prouver le concept de cette approche pour la mesure des résonateurs MEMS.
Malheureusement, la performance n’était pas au rendez-vous, les meilleurs rapports signal
sur bruit étant de Pordre de 20 dB. Avec Damien Ducatteau et Didier Théron, j’ai
entrepris de faire évoluer fortement le dispositif expérimental pour aboutir au systéeme de
mesure dont un schéma simplifié de fonctionnement est présenté sur la Figure 2.2-8. Le
principe est basé sur la réflexion d’une onde hyperfréquence de fréquence fur sur la
capacité Cyems du transducteur du résonateur qui vibre a la fréquence fuems avec une
amplitude x. L’onde de mesure, générée par une source, traverse un coupleur, qui en
préleve un signal de référence, puis un circulateur, et se réfléchit totalement* sur la
capacité du transducteur du résonateur. Le signal réfléchi, modulé par la vibration du
MEMS, revient au circulateur qui le dirige vers le mixeur qui opére une démodulation
homodyne. Le signal résultant a la fréquence furms est analysé par un récepteur aprés
amplification. Afin de comprendre le principe et d’optimiser le systéme de mesure, il est
nécessaire d’étudier la réflexion de P'onde de mesure sur la capacité du transducteur.

Circulateur Résonateur MEMS
Coupleur

Source Cuewms

fur GND

Déphaseur

-l

Figure 2.2-8 : Schéma de principe de la mesure de la vibration d’un résonatenr micro-électromécanigue a

Mixeur

transduction capacitive utilisant nne technique de réflectométrie hyperfréquence. 1. excitation électromécaniqne dn
résonatenr n'est pas représentée sur le schéma.

! Damien Ducatteau est le responsable de la centrale de caractérisation électrique de PTEMN.

2 Le picometre est typiquement la résolution que 'on obtient par des moyens de caractérisation optique.

3 Pour ce calcul, on se place dans ’hypothése des petits déplacements.

4 La réflexion est totale en puissance car 'impédance du transducteur est purement imaginaire (capacitive).
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En posant que Cyrems = Cp + dC, ou Cp est la capacité statique du transducteur et dC
la variation instantanée de la capacité due a la vibration du résonateur a la fréquence
fatrs, le caleul du coefficient de réflexion p de 'onde de mesure est donné par I’'Equation
2.2-1 dans Phypothése des petits déplacements.

2wypZc
=poX|1l—j——"r——dC
p=ho I 2wt 22
Egunation 2.2-1

Dans cette équation, Zc¢ représente I'impédance caractéristique 50 Q et py est le
coefficient de réflexion statique correspondant a la capacité Cp. La variation dynamique
de la capacité du transducteur dC provoque donc une modulation du coefficient de
réflexion a la fréquence de vibration furms du résonateur. Cette modulation est une
modulation de la phase puisque la variation est purement en quadrature avec la partie
principale du coefficient de réflexion. Ainsi le spectre du signal réfléchi contient 3 raies
aux fréquences fur - fuems, fur et fur + fuems. L’amplitude des raies latérales porteuses de
I'information de la vibration du résonateur MEMS est maximale lorsque la fréquence de
l'onde de mesure est égale a fur = (2 Cp Zco)l. Lorsque la condition est remplie, la
puissance dans les raies latérales est égale a Py exprimée par I'Equation 2.2-2.

dcy? dx)?
Pdisp = PipcX [C_O] = PipcX [x_o]
Equnation 2.2-2

Dans cette équation, P, représente la puissance de 'onde incidente de mesure sur le
transducteur, et xp la largeur statique de I'entrefer de la capacité du transducteur. Les
capacités des transducteurs de résonateurs MEMS étant de 'ordre du pF ou moins', la
fréquence fur optimale pour la mesure est de 'ordre de 3 GHz ou plus. Si on utilise une
puissance de mesure de 'ordre de 0 dBm soit 1 mW, la limite de détection d’un signal
hyperfréquence étant donnée par le bruit thermique soit -174 dBm.Hz %5 a la température
ambiante, la variation dynamique de la capacité du transducteur peut étre mesurée
théoriquement a mieux que 108 sur une largeur de bande de 1 Hz. De méme, le
déplacement de I’élément vibrant peut étre mesuré a 108 de la largeur statique de
Pentrefer?. Ainsi, des variations dynamiques de capacité inférieures a 10 zF et des
déplacements de 1 fm semblent mesurables sur une bande de 1 Hz. Pour exploiter le
signal, il faut démoduler 'onde réfléchie, c’est le role du mixeur dans le schéma de la
Figure 2.2-8. Le déphaseur permet de régler le retard de la référence pour que celle-ci soit
en phase avec les signaux a fgr * fuems. Dans la pratique, la performance du systeme de
mesure est limitée par le bruit ajouté des différents composants actifs, dont en premier
licu le bruit de phase de la source du signal de mesure3. On s’attend alors a obtenir une
résolution de mesure de 'amplitude de vibration de quelques dizaines de fm.Hz05.

Un systeme de mesure expérimental a été concu et construit pour fonctionner a la
fréquence de mesure de 4 GHz. Des résonateurs micro-électromécaniques fabriqués au
laboratoire ont servi de dispositifs de test. Il s’agit de résonateurs en anneau, vibrant a
25 MHz sur le mode elliptique, dont la largeur de Pentrefer des transducteurs capacitifs
est de 80 nm. Un exemple de dispositif employ¢é est visible sur la Figure 2.2-9.

1 Valeur typique pour la capacité d’un transducteur de résonateur MEMS dont la largeur est de 100 nm, voir
par exemple le Tableau 2.2-1

2 I’évaluation de la résolution de mesure en amplitude fait appel a des approximations non détaillées ici.

3 Le bruit de phase typique d’une source hyperfréquence est de 'ordre de -155 dBc a 1 MHz de la porteuse.
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Figure 2.2-9 : (ganche) Image en microscopie électronique a balayage d’un résonatenr micro-électromécanique utilisé

comme dispositif de test. (droite) Caractérisation électrigne du dispositif utilisant le systéme de mesure décrit sur la
Figure 2.2-8. La fréquence de I'onde de mesure est de 4 GHz. La mesure est effectuée a lair.
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Fignre 2.2-10 : Signal de mesure en fonction de la puissance d'excitation du résonatenr.

La caractérisation électrique montre que 'on obtient une courbe de résonance tres
peu bruitée et surtout une absence totale de couplage parasite, ce qui se traduit en
particulier par une rotation idéale de la phase de 180° a la résonance. Afin d’apprécier la
dynamique de mesure et le rapport signal sur bruit, des mesures ont été effectuées a
différents niveaux d’excitation mécanique du résonateur. Les résultats sont présentés sur
la Figure 2.2-10. On constate en premier lieu une réponse parfaitement linéaire du
systeme de mesure, le signal mesuré diminuant de 10 dB a chaque fois que 'excitation
électromécanique du résonateur diminue de 10 dB. La limite de détection est obtenue
lorsque le signal du résonateur disparait dans le bruit de la mesure. On constate alors qu’a
1 Hz de bande, le rapport signal sur bruit peut atteindre 106 dB dans le cas présenté.
Sachant que dans les conditions expérimentales qui ont conduit a 'obtention de la courbe
en noir, 'amplitude de la vibration a la résonance est de 10 nm, on en déduit une
résolution de mesure de 50 fm.Hz 05 soit 5.10-" m.Hz05.

Les résultats obtenus, qui rivalisent en termes de résolution avec les performances
des trés bons systemes optiques, sont particulié¢rement remarquables en ce sens ou ils
sont obtenus sur des dispositifs a transduction capacitive intégrée. I’impact potentiel de
la technique est important pour les applications de capteurs, car aucune électronique de
proximité n’est requise au niveau du résonateur. Ce travail a fait I'objet d’une valorisation
via le dépot d’un brevet joint CNRS/Agilent Technologies [88].
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2.3 APPORT DES MICROSYSTEMES POUR LA MICROSCOPIE A FORCE
ATOMIQUE

2.3.1 SONDES AFM A BASE DE MEMS : CONTEXTE ET CONCEPT

Les microscopies en champ proche, STM et AFM, comptent parmi les plus
importantes découvertes instrumentales de la fin du 20%me siccle [29,30]. Leur capacité a
accéder a la morphologie des surfaces et des nano-objets avec une résolution atomique les
a placées au cceur du développement des nanosciences et des nanotechnologies. Elles
conservent aujourd’hui encore un role majeur dans ces domaines. Cependant, la
microscopie a force atomique se heurte dans les domaines des sciences du vivant et de la
biochimie a une limitation de 'instrument. Le principal inconvénient réside dans la faible
vitesse d’imagerie!, ce qui est rédhibitoire pour nombre d’applications potentielles. En
particulier, il était déja énoncé, il y a plus de vingt ans, qu’obtenir des images a cadence
vidéo des systemes biologiques par AFM serait d’un intérét majeur pour comprendre
leurs comportements et les relations qui existent entre les conformations biomoléculaires
et les fonctions biologiques [89,90]. Bien que ’AFM soit identifiée comme la technique la
plus appropriée pour étudier les phénomenes dynamiques impliqués dans les processus
¢lémentaires de la vie, et malgré les efforts déployés par les sociétés d’instrumentation, il
savere que ’AFM rapide en milieu liquide demeure un objectif hors de portée des
équipements commerciaux. Les trés nombreuses tentatives d’imagerie rapide
d’échantillons biologiques se sont soldées par des résultats médiocres, hormis les récents
développements et les spectaculaires résultats du groupe de Toshio Ando au Japon. Un
verrou majeur se situe au niveau de la sonde et de ses performances en milieu liquide.

Rapidement apres linvention de premier AFM en 1986 [30], linstrument s’est
perfectionné autour d’une configuration composée d’une sonde cantilever portant une
pointe [91]. Elle est exploitée en mode oscillant a la résonance pour accroitre la sensibilité
de la mesure d’une part, et pour limiter la dégradation de I’échantillon par les forces de
friction latérale d’autre part [92]. L’excitation de la vibration est induite par un actionneur
piézo-électrique, et la détection est effectuée par la réflexion d’un faisceau laser [93] ou
par interférométrie optique [94]. Le fonctionnement en milieu liquide du levier vibrant
conduit a l'apparition de forces hydrodynamiques plusieurs ordres de grandeurs plus
élevées que les forces liées a linteraction avec I’échantillon biologique [95,96,97]. L’effet
des forces hydrodynamiques dégrade drastiquement les performances de la sonde en
termes de résolution en force et de bande passante de mesure. Le groupe d’Ando au
Japon a, parmi d’autres choses [98], contourné ce point dur en utilisant les plus petits
leviers AFM fabriqués par la société Olympus?. Les résultats récents montrent Iefficacité
de la méthode. Il s’agit de lobservation du changement de conformation de la
bacteriorhodopsine sous illumination [99] et de celle du mouvement de la myosine V sur
un filament d’actine [100]. Dans ce dernier cas, la cadence est de 6 images par seconde.
Une illustration des résultats est présentée sur la Figure 2.3-1. IlIs constituent une véritable
percée en termes de technique expérimentale mais aussi en termes scientifiques, en
amenant, au sens propre comme au sens figuré, une vision nouvelle du déplacement de la
myosine. Ce type de démonstration confirme le besoin et lintérét manifeste de
développer PAFM rapide en milieu liquide. Actuellement, la stratégie employée par le
groupe d’Ando, l'optimisation de 'instrument, et les résultats obtenus, sont uniques de
par le monde. Pour aller plus loin dans les performances et dans la dissémination de
I’AFM rapide, de nombreux verrous techniques et technologiques nécessitent d’étre levés,
auxquels le levier vibrant associé a la détection optique ne peut pas répondre.

1 Le temps typique d’acquisition d’une image AFM est de 'ordre de la minute.
2 Les travaux de T. Ando font appel a des leviers de 6 pm de long et de 2 um de large. Ils présentent une
fréquence de résonance de 1,2 MHz et un coefficient de qualité de 2 en milieu liquide.
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Fignre 2.3-1 : (a) Séquence d’images successives prises en AFM rapide. 1a myosine se déplace pas a pas sur le
Sfilament d'actine en présence d’ATP. (b) et (c) Représentation schématique du déplacement de la myosine. [100]

Les criteres que doit remplir la sonde oscillante de ’AFM pour les applications
d’imagerie rapide en milieu liquide sont de 4 ordres :

® Performances. Celles-ci couvrent différents aspects. D’une part, ’acquisition
rapide nécessite des fréquences de résonance de la sonde f., dans une gamme
allant de 10 a 100 MHz afin de garantir la bande passante et la résolution
temporelle de la mesure. D’autre part, la résolution en force requise est de lordre
du pN.Hz 05 dans le cadre de 'imagerie de la mati¢re biologique.

* Comportement hydrodynamique. I’impact de la masse de liquide ajoutée et de la
dissipation visqueuse sur la sonde vibrante doit étre réduit afin de maintenir une
fréquence de résonance aussi élevée que possible et d’éviter la dégradation du
cocfficient de qualité 0, ce qui impacterait négativement la résolution. De méme,
Pexcitation acoustique du milieu liquide par Iactionneur de la sonde doit étre
minimisée.

® Facilit¢ d’usage et simplicité du dispositif expérimental. En particulier, il est
souhaitable que I’excitation et la détection de la vibration soient intégrées dans la
sonde, afin de simplifier les réglages et I'interface avec le milieu liquide.

* Fabrication. Les sondes AFM sont des consommables de large diffusion. Il est
primordial qu’elles puissent étre fabriquées collectivement dans une technologie a
bas cott. La pointe doit étre longue de plusieurs micromeétres avec un angle aussi
aigu que possible et un apex de quelques nanomeétres de rayon.

Face a ces criteres, la sonde AFM traditionnelle atteint rapidement des limites. En
premier lieu, Paugmentation de la fréquence de résonance implique la réduction des
dimensions du levier. Le mode de vibration en flexion ne le favorise malheureusement
pas : les plus petites sondes AFM utilisés par T. Ando atteignent des fréquences de
5MHz a Tair et de 1 MHz en milieu liquide [98-100]. Les dimensions utilisées sont
pourtant a la limite de ce qui est acceptable pour I'alignement de la détection optique par
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laser ; la fabrication de la pointe en dehors du plan du levier nécessite quant a elle des
opérations technologiques qui ne sont plus compatibles avec une fabrication collective.
Par ailleurs, la géométrie et les dimensions font que l'intégralité de la sonde se trouve
immergée dans le liquide, occasionnant un amortissement conséquent et une dégradation
drastique du coefficient de qualité. Qui plus est, I'interface entre I’air et le liquide doit étre
controlée pour assurer la stabilit¢é de la détection optique. Des solutions existent
néanmoins pour repousser certaines des limitations du levier vibrant, qui, rappelons le,
offre des performances de mesures remarquables pour nombre d’applications a
I'atmosphére ou sous vide. En particulier, dés le début des années 1990, des travaux ont
été menés pour intégrer 'actionnement et/ou la détection au sein méme de la sonde par
le biais de transductions électromécaniques telles la piézo-électricité ou la piézo-résistivité
[101,102,103]. De plus, la contrainte liée a la montée en fréquence et a la réduction des
dimensions peut étre relaxée par l'utilisation de matériaux dont la vitesse du son est plus
élevée, comme le carbure de silicium. Ainsi, des travaux sont menés au niveau national
dans le cadre du projet ANR NANOSENS et concernent le développement de micro-
leviers AFM en SiC, intégrant un actionnement thermique et une détection piézo-résistive
[104].

Dans ce contexte, les travaux permettant d’associer les technologies MEMS aux
sondes AFM afin de relever le défi de I'imagerie rapide en milieu liquide, ont démarré
dans le groupe NAMG6 en 2004. Considérant le principe de base de la sonde AFM, a
savoir un résonateur micromécanique dont les propriétés de la résonance sont modifiées
par les forces d’interaction entre la pointe et la surface, I'idée a germé d’exploiter d’autres
types de résonateurs que le levier traditionnel en mode de flexion. Cette approche est
employée par ailleurs avec succes pour des sondes a base de cristaux quartz, telles les
diapasons de Giessibl connus sous le nom de gPlus sensors [105], ou les poutres en mode
extensionnel d’Akiyama commercialisées sous le nom de Kolibri sensors [106,107]. Ces
sondes offrent I'avantage d’une excitation et d’une détection intégrées de la vibration,
mais présentent linconvénient d’une fréquence de résonance limitée a 1 MHz au
maximum, et dun procédé de fabrication non collectif, particuliécrtement pour la
réalisation de la pointe. A contrario, les résonateurs micro-électromécaniques en silicium,
tels ceux présentés dans la partie 2.2 de ce manuscrit, offrent de larges possibilités de
géométries et de modes de vibration. Ils integrent des transductions électromécaniques et
bénéficient des techniques rodées de la micro-fabrication collective sur silicium. La
conception d’un résonateur MEMS destiné a la microscopie AFM nécessite de prendre en
compte les criteres énoncés précédemment afin de déterminer une géométrie adaptée. En
profitant de I'expérience acquise dans le domaine des résonateurs MEMS, une forme en
anneau vibrant sur le mode elliptique a été retenue. Elle est présentée sur la Figure 2.3-2.

MEMS ring resonator
Elliptical mode

Integrated
capacitive
sensing

Integrated
electrostatic
driving

To signal
7 processing
Piezoelectric v
scanners

(b) 5

Figure 2.3-2 : (a) Vue schématique du résonatenr MEMS en annean vibrant sur le mode elliptique employé comme
sonde AFNM a baute fréquence. (b) Schéma de principe de lintégration du dispositif MEMS dans I'environnenment
d’un microscope AFM.
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Le dispositif est ancré au niveau des nceuds de la vibration elliptique. Parmi les 4
ventres, 'un d’entre eux porte la pointe de la sonde, les autres sont utilisés par les
transducteurs capacitifs destinés a 'excitation et la détection de la vibration. La sonde est
utilisée verticalement, ce qui autorise 'immersion partielle pour une utilisation en milieu
liquide. De plus, la pointe est placée dans le plan du résonateur, ce qui favorable a
I'obtention de géométries a forts rapports d’aspect lors de la micro-fabrication [108].
Dans le cadre des travaux de post-doctorat de Marc Faucher en 2006-2007, il a été
montré que cette configuration donne un coefficient de qualité O supérieur a 100 a la
fréquence de 3 MHz lorsque la pointe est immergée dans 'eau [109]. La performance, par
rapport a celle des leviers, est liée a la réduction de la trainée hydrodynamique due a
I'immersion partielle et a la pénétration moindre de 'onde acoustique évanescente!. La
fréquence de résonance est donnée par les dimensions géométriques, et I'utilisation d’un
anneau est particulicrement favorable. En effet, la fréquence de résonance de 100 MHz
est atteinte pour un diametre de 20 pm, ce qui ne pose pas de difficultés particulieres de
fabrication. La résolution de mesure d’une sonde AFM, que ce soit, selon le mode de
fonctionnement, la plus petite variation détectable d’amplitude, de force, ou de gradient
de force, est liée au facteur de mérite du résonateur donné par I’'Equation 2.3-1

_ fresxQ

T
kefr

E guation 2.3-1

dans laquelle £, représente la raideur effective du mode de vibration considéré. Ce
facteur de mérite, dont Iinterprétation est quasi-intuitive, découle des limitations
thermomécaniques imposées a la sonde par la physique statistique [110,111]. Ainsi, méme
si la raideur effective d’un anneau vibrant sur le mode elliptique est supérieure? de 3 a 4
ordres de grandeur a celle d’un levier standard d’AFM, la résolution de mesure restera du
méme ordre de grandeur, le produit fXQ plus élevé compensant leffet d’une raideur
plus importante. Il est intéressant de noter que le facteur de mérite est homogene a
I'inverse du taux d’amortissement du résonateur, ce qui signifie qu’une sonde AFM
performante est constituée d’un résonateur peu dissipatif3. Des phénomenes autres que le
bruit thermomécanique fondamental peuvent affecter la résolution de mesure dune
sonde AFM. 1 s’agit par exemple de Pefficacité de la transduction électromécanique de la
vibration, ou du bruit ajouté par les circuits électroniques de traitement du signal. Ces
aspects doivent étre traités avec autant d’égards que la conception micromécanique de la
sonde ; ainsi le souci constant de la performance de I'ensemble du systéme dans lequel
s’inscrira 7z fine la sonde est primordial pour garantir la qualité de la mesure AFM.

La stratégie du développement de ces résonateurs MEMS en anneau pour les
applications de microscopie a force atomique rapide s’est articulée a partir de 2007 autour
de deux actions. La premiere a consisté a mettre en ceuvre une technologie de fabrication
et un dispositif expérimental permettant d’obtenir, dans des délais courts, la preuve du
concept détaillé précédemment, a savoir démontrer la capacité a acquérir des images
AFM en utilisant ces dispositifs MEMS. Simultanément, une seconde action a été
entreprise, misant sur une technologie plus complexe et agressive, afin d’amener les
sondes MEMS a un niveau de résolution de mesure comparable a celui des leviers usuels
et a des fréquences de vibration comprises entre 10 et 50 MHz. Les réalisations et les
résultats issus de ces deux actions sont présentés dans les parties suivantes.

! Cet effet est directement lié a 'augmentation de la fréquence de résonance.

2 La raideur effective des anneaux employés est de 'ordre de 100 kN.m1.

3 On retrouve ici le lien qui existe entre fluctuation et dissipation. Un résonateur peu dissipatif conduit a une
sonde dont la résolution de mesure est améliorée par la diminution du bruit thermomécanique.
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Cette partie illustre les résultats obtenus au cours du post-doctorat d’Emmanuelle
Algré, qui s’est déroulé entre 2007 et 2009 dans le cadre des projets ANR Improve-LM et
ERC SMART [112]. L’objectif consiste a prouver le concept d’une sonde AFM basée sur
un résonateur micro-électromécanique en anneau et Intégrant des transductions
électromécaniques capacitives. L’option retenue vise a développer des dispositifs de
fréquence comprise entre 1 et 1,5 MHz afin de pouvoir les intégrer dans un systeme
AFM avec un minimum de modifications. En effet, la fréquence maximale des sondes
vibrantes utilisables par les controleurs électroniques des microscopes AFM  est
typiquement de 2 MHz, la plupart des sondes a levier présentant des fréquences de
résonance inférieures a 500 kHz. A ces fréquences, le diametre de I'anneau est compris
entre 400 et 500 pm, ce qui relache les contraintes de micro-fabrication. Ia technologie
choisie fait appel a des substrats de type SOI, dont les épaisseurs de la couche structurelle
et de la couche d’oxyde enterrée sont respectivement de 20 et 2 um. La Figure 2.3-3
décrit schématiquement les étapes de réalisation technologique qui font appel a 4 niveaux
de photolithographie. La définition des structures, y compris les entrefers capacitifs, est
obtenue par un procédé de gravure profonde du silicium. Une gravure de la face arriere
permet de définir les supports des sondes et d’exposer 'apex de la pointe. La libération
des structures vibrantes est effectuée en fin de procédé par la gravure de la couche
d’oxyde enterrée dans une solution d’acide fluorhydrique. Les pointes des dispositifs
ayant ¢été définies par une photolithographie, chaque apex nécessite une étape
supplémentaire de micro-usinage individuel par faisceau d’ions focalisés (FIB), afin
d’obtenir les rayons de courbure nanométriques requis pour 'imagerie AFM.

La Figure 2.3-4 montre un résultat de fabrication. Il s’agit d’une sonde dont 'anneau
de 500 pm de diameétre est congu pour résonner a 1,1 MHz sur le mode elliptique. La
pointe, exposée a lextrémité du dispositif de manicre proéminente par rapport au
supportt, a une longueur de prés de 100 um avant micro-usinage par FIB. La vue en coupe
prise au niveau d’un transducteur permet d’apprécier la largeur de 'entrefer dont la valeur
moyenne est de 1 pm.

Photolithography and oxide RIE etching DRIE of the device layer
i
Si0, (2pm) -
(a) (b)
DRIE of the backside Release of the resonator
1T =
(c)- (d)- -
mmmmm Photoresist pss Metallic contact Oxide pmmmm Silicon

Figure 2.3-3 : VVue schématique du procédé de fabrication des sondes AFM. (a) Définition des dispositifs dans une
conche d’oxyde de silicium servant de masque pour I'étape de gravure de la couche structurelle. Dépdt des contacts
miétalligues Pt/ An pour les interconnexions électriques. (b) Transfert du masque dans la conche de silicium
structurelle par gravure profonde ionique réactive. (c) Gravure face arriére pour la définition des supports des sondes.

(d) Etape de libération.
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Capacitive
electrodes

Fignre 2.3-4 : Images de microscopie électronique a balayage d’un dispositif MEMS aprés fabrication. (a) 1 ue
d’ensemble de la sonde ATM montrant I'annean vibrant, les pistes et les contacts électrigues. (b) 1 ue rapprochée de
la pointe et des ancrages de I'annean. (c) Vne en conpe de lentrefer des transductenrs capacitifs.
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Figure 2.3-5 : Vue d’ensemble du dispositif permettant les expériences de microscopie AFM. L systéme se compose

principalement d'une détection synchrone, d’une boucle d’asservissement et d’amplificatenrs a haute tension pour le
controle des déplacements piézo-électrigues XY Z.

La Figure 2.3-5 montre la vue d’ensemble du dispositif expérimental AFM. Il est
composé d’une base commerciale de microscope Multimode de la société Bruker-Veeco
[113] qui comporte en particulier les déplacements XYZ de I’échantillon. Cette base est
associée a un controleur électronique de la société Specs-Nanonis [114]. I comporte
toutes les interfaces nécessaires au pilotage du microscope, a savoir la démodulation du
signal de sonde a l'aide d’une détection synchrone, une boucle d’asservissement de la
distance entre la pointe de la sonde et la surface de I’échantillon, et les amplificateurs a
haute tension nécessaires au pilotage des déplacements XYZ de I’échantillon. Afin
d’accueillir les sondes AFM a base de MEMS, Ia téte du microscope destinée a I'utilisation
des leviers standards, est remplacée par un support de sonde dédié. Ce support permet le
positionnement vertical de la sonde AFM MEMS et les connexions électriques. 11
contient également un circuit électronique de proximité qui réalise un premier traitement
des signaux d’excitation et de détection de la vibration de la sonde. Les détails de ce
supportt sont visibles sur la Figure 2.3-6.
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Schéma de principe de I'électronique de proximité
Figure 2.3-6 : Détails du support de sonde AFM MEMS. La téte de microscope destinée anx leviers standards est
entiérement remplacée par un support dédié. Le dispositif MEMS est collé verticalement sur un circuit intermédiaire
en époxcy afin de réaliser les connexions électriques par microsondnres. Le support comporte également une
Electronique de proximité destinée a conditionner les signaux d'excitation et de détection.
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Figure 2.3-7 : (a) Amplitude du signal motionnel de la sonde AFM MEMS en fonction de la fréquence. Ia
courbe en pointillés correspond a une mesure de I'amplitude vibration de la pointe obtenne par vibrométrie laser.
(b) Phase du signal motionnel de la sonde AFM MEMS en fonction de la fréquence.

Conditions de mesure : Vipe = 121, 1V 40 = 500 m1/.

Le circuit électronique de proximité permet d’effectuer une conversion courant-
tension du signal motionne/ du résonateur MEMS. 1l est également doté d’un circuit de
compensation des couplages parasites composé d’une branche réglable générant un effet
de capacité négative. Le montage offre un gain de conversion de 105 V/A et une bande
passante de 5 MHz. Une fois la sonde connectée au support, il devient possible de la
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caractériser en utilisant les fonctions du contréleur du microscope AFM. La Figure 2.3-7
présente un résultat de caractérisation obtenu pour une sonde dimensionnée pour
résonner a la fréquence de 1,1 MHz, identique a celle montrée sur la Figure 2.3-4. La
résonance est mesurée expérimentalement a 1,101 MHz et le coefficient de qualité vaut
500 dans Tair!. La résistance motionnelle du dispositif a été estimée a 51 MQ. On constate
que la réponse électrique est entachée d’un fond résiduel de couplage parasite qui n’est
pas supprimé par le circuit de compensation. Un effet induit est visible sur I’évolution de
la phase dont la rotation a la résonance n’est que de 60° au lieu des 180° attendus
théoriquement. Le rapport signal sur bruit de la mesure est estimé a 50 dB. La réponse
mécanique de la sonde obtenue par vibrométrie laser par effet Doppler est superposée a
la réponse électrique en amplitude, ce qui permet de vérifier la similitude des courbes et
de calibrer le signal électrique. Dans les conditions de expérience, on note une amplitude
de vibration de 2 nm a la résonance, ce qui est une valeur usuelle pour une sonde AFM
en mode oscillant.

Des images topographiques AFM ont été obtenues sur des échantillons de test
comportant des motifs de 200 nm de hauteur gravés dans du silicium. Ces résultats,
visibles sur la Figure 2.3-8 démontrent la capacité des dispositifs MEMS a étre utilisés
comme sondes de microscopie AFM, ce qui constitue 'objectif prioritaire de ce travail.
La modulation d’amplitude a été choisiec comme mode de mesure, correspondant a un
asservissement de la vibration sur une consigne d’amplitude. L’amplitude libre de la
pointe est de 3 nm et la consigne est fixée a 80 % de cette valeur. La distorsion visible sur
I'image de droite n’est pas due a la sonde MEMS AFM, mais a des effets de non-linéarité
et d’hystérésis du scanner XY du microscope.

L’analyse des données issues des sondes AFM MEMS et du dispositif
expérimental permet de tirer des informations sur les performances des dispositifs. Ainsi,
la résolution de la mesure de 'amplitude de vibration de la sonde est de 1 pm.Hz%5. La
résolution en force a été estimée a 0,2 nN.Hz 05, Ces valeurs, méme si elles conduisent
effectivement a 'imagerie des surfaces, restent en deca, d’environ 2 ordres de grandeur,
des performances des AFM commerciaux employant des leviers. En particulier, 'imagerie
de matériaux durs, tel le silicium, est possible, comme le montre la Figure 2.3-8, mais
I'accés aux échantillons biologiques n’est pas envisageable. La limitation provient du
rapport signal sur bruit du signal motionne/ de la sonde MEMS, limité a 50 dB par 2
facteurs : Pefficacité de la transduction capacitive du résonateur d’une part, et le bruit
ajouté par le circuit de traitement du signal. Les travaux suivants pallient cette limitation.

Figure 2.3-8 : Images AFM obtenues sur des motifs micrométriques de silicinm de 200 nm de bantenr a différentes
éehelles en utilisant une sonde AFM MEMS. La vitesse linéaire de la pointe est de 1 um/ s pour image de ganche
et de 2 wm/ s pour limage de droite.

1 D’autres mesures ont montré que le coefficient de qualité dépasse 10 000 lorsque la sonde fonctionne sous
vide secondaire.
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Le développement des sondes AFM MEMS s’inscrit dans une feuille de route
technologique visant a augmenter la performance de mesure et la fréquence de résonance
des sondes. Celle-ci a été établie dans le cadre du projet ERC SMART afin d’accéder aux
applications visées d’imagerie rapide de nano-biosystemes en milieu liquide. Un autre
aspect concerne la valorisation future des résultats du projet et le transfert des dispositifs
et des technologies. Ainsi, les développements doivent combiner la haute performance
des sondes, un procédé technologique transférable et une production future des
dispositifs a cott raisonnable.

Au niveau du dispositif, c'est-a-dite de la sonde AFM MEMS en anneau a
transduction capacitive, cela se traduit par la nécessité de combiner dans le cadre d’un
procédé de fabrication collective en technologie silicium :

*  Un résonateur dont la réduction de taille permet d’augmenter la fréquence de
résonance du mode elliptique jusque 100 MHz.

* Une pointe a 'apex nanométrique, ayant typiquement un rayon de courbure
inférieur 2 10 nm.

* Des transducteurs capacitifs efficaces, ce qui se traduit par une largeur
d’entrefer inférieure 2 100 nm.

Un travail intensif de conception et de réalisation technologique a été mené par
Benjamin Walter [115] afin d’atteindre ces objectifs dans le cadre de ses travaux de thése
entre 2008 et 2011. Le procédé de fabrication a permis d’obtenir a partir de 2010 une
nouvelle génération de dispositifs a des fréquences allant jusqu’a 50 MHz. Ce procédé fait
appel a 7 niveaux de lithographie optique et combine : (i) le micro-usinage de volume et la
gravure profonde double face pour définir la structure résonante et son support, (i) le
micro-usinage de surface de films minces et I'utilisation de couches sacrificielles pour
définir les entrefers des transducteurs capacitifs, et (iii) le micro-usinage par voie humide
pour fabriquer la pointe a apex nanométrique en tirant parti de anisotropie de gravure
du silicium. La Figure 2.3-9 présente les principales étapes de la fabrication technologique
qui utilise un substrat de départ de type SOI. Parmi celles-ci, la réalisation de I'entrefer
des transducteurs capacitifs et la réalisation de la pointe de la sonde sont particulicrement
remarquables. Elles conduisent en effet a 'obtention de structures nanométriques sans
avoir recours a la lithographie par faisceau électronique.

Drautre part, I’évolution technologique des sondes doit se faire de concert avec
I’évolution de lensemble du systeme AFM dans lequel celles-ci s’intégreront. En
particulier, les résultats de la partie précédente ont souligné une limitation en
performances provenant du rapport signal sur bruit médiocre des dispositifs MEMS.
Ainsi, la seconde génération de sondes AFM MEMS, développée dans le cadre de la these
de Benjamin Walter, bénéficie de la technique de mesure des résonateurs MEMS
développée dans le cadre de la coopération avec la société Agilent Technologies et qui a
été présentée dans la partie 2.2.4 de ce manuscrit. Un gain de plus de 50 dB est attendu
par lutilisation de cette nouvelle détection. Par ailleurs, les fréquences visées, supérieures
a 5 MHz, nécessitent des modifications supplémentaires du controleur électronique du
microscope AFM, qui ne peut pas supporter nativement des sondes aux fréquences de
résonance si élevées. Les solutions apportées seront détaillées dans la suite de cette partie.
Finalement, le support de sonde a été repensé. Les expériences menées lors de la
démonstration du concept ont fait apparaitre un manque de rigidité mécanique
rédhibitoire pour des mesures a haute résolution. Celui-ci a donc été enticrement revu
pour garantir une meilleure immunité vis a vis des perturbations mécaniques extérieures.
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Figure 2.3-9 : Principales étapes du procédé de fabrication. Un substrat SOI est ntilisé comme substrat de départ.
Les épaissenrs des conches structurelle et d’oxyde enterré sont respectivement de 5 et 2 um. (a) Définition des
dispositifs par gravure profonde du silicinm structurel. Définition de Uentrefer des transductenrs par oxydation

thermique controlée du silicium. (b) Formation des électrodes fixes des transductenrs capacitifs par dépot et

structuration d’une couche de silicinm polycristallin. (c) Ouverture d'une fenétre dans loxyde de la poutre désorientée
par rapport a la direction [110]. Gravure humide de la pointe dans une solution de TMAH. La gravure est
stoppée a lintersection des plans cristallins du silicinm, formant ainsi la nano-pointe. (d) Dopage par implantation

des pistes électriques et reprise des contacts ohmiques par métallisation. D apres [115].
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(2) (b)
Fignre 2.3-10 : Résultat du procédé de fabrication. (a) V'ne schématique des dispositifs apres les étapes de gravure
de la face arriére et de libération. (b) Photographie d’une plaquette a la fin du procédé de fabrication. Le diametre de
la plaguette est de 75 mm. Elle comporte 128 dispositifs. D apres [115].

Fignre 2.3-11 : Images de microscopie électronique a balayage d’une sonde MEMS AFM de deuxiéme génération.

(a) Ve d'ensemble de la sonde. (b) VVue rapprochée de ['entrefer des transducteurs capacitifs. (c) Vue rapprochée de
Lapex de la nano-pointe de silicinm. 1e rayon de conrbure est inférienr a 10 nm. D’apres [115].

La Figure 2.3-10 présente le résultat de la fabrication collective issue du procédé
décrit sur la Figure 2.3-9. La Figure 2.3-11 présente des vues d’une sonde AFM MEMS.
Celle-ci est constituée d’un anneau de 60 pm de diameétre externe, de 5 um d’épaisseur,
dont le mode de vibration elliptique est attendu a 11 MHz. La pointe présente une
longueur de plus de 50 pum, un angle d’ouverture de lordre de 5° et un apex
nanométrique de rayon inférieur a 10 nm. Ce sont des caractéristiques tout a fait
remarquables pour la pointe d’une sonde fabriquée par un procédé entiérement collectif.
Cela ouvre la perspective d’une imagerie a haute résolution latérale avec peu d’artefacts de
convolution entre la pointe et la surface. Les transducteurs capacitifs, localisés au niveau
des ventres de la vibration, possédent un entrefer de 80 nm de largeur, ce qui contribue a
une cfficacité de transduction importante et a 'obtention 7z fine d’'une résolution de
mesure en force élevée lors des expériences de microscopie AFM.

Afin de calibrer la réponse électromécanique de la sonde, des caractérisations
couplées électrique et mécanique ont été effectuées. 1l s’agit de mesurer simultanément la
réponse mécanique de la sonde par vibrométrie laser par effet Doppler, et la réponse
électrique grace a la technique de réflectométrie hyperfréquence décrite a la Figure 2.2-8.
Les caractérisations obtenues sur une sonde semblable a celle de la Figure 2.3-11 sont
présentées sur la Figure 2.3-12.
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Figure 2.3-12 : Mesures électromécaniques couplées d'une sonde AFM MEMS a 11 MHz. (a) Amplitude de la
vibration mécanique dans l'axe de la pointe de la sonde. (b) Réponse électrique de la sonde obtenue par la technique
de réflectométrie hyperfréquence. Conditions expérimentales : Vp = 51, V 4o = 1V, pression atmosphérique.

Les résultats de mesure montrent une correspondance exacte du pic de résonance du
mode elliptique dans les signatures électriques et mécaniques de la sonde AFM MEMS a
la fréquence de 11 MHz. Pour un niveau d’excitation de 1 V, 'amplitude de vibration de
la pointe est de 4,5 nm, ce qui est conforme au niveau requis pour des expériences
microscopie AFM. Le coefficient de qualité est de 1 300. La fréquence de vibration a
11 MHz n’autorise pas une intégration directe de la sonde dans le systéme expérimental
décrit dans la Figure 2.3-5, le controleur électronique du microscope ne permettant pas de
gérer des sondes aux fréquences si élevées. Afin de lever la limitation, un systéme a
double transposition de fréquence a été développé, faisant appel a un oscillateur local et a
des mixeurs pour effectuer les décalages fréquentiels pour I'excitation et la détection de la
vibration de la sonde AFM MEMS. Ce systeme intégre également la mesure de la
vibration par la technique de réflectométrie hyperfréquence décrite dans la partie 2.2.4.
Une vue schématique de ce dispositif ainsi qu’une photographie du support de la sonde
sont visibles sur la Figure 2.3-13.

La Figure 2.3-14 montre un premier exemple d’imagerie obtenue grace a une sonde
AFM MEMS a 11 MHz. L’échantillon est constitué de motifs de 100 nm de large pour
100 nm de profondeur, en résine déposée sur un substrat de silicium. L’image
topographique et I'image du signal de phase font chacune 128 lignes pour une aire de
2x2um?2 Le contraste de phase est difficile a interpréter. Il mesure la dissipation
d’énergie lors du contact entre la pointe et I’échantillon et dépend donc de nombreux
facteurs : la viscoélasticité, 'adhésion, I'aire de contact. Au premier ordre, le contraste de
phase s’explique par la différence de matériaux. Aussi sur 'image, le silicium au fond des
tranchées apparait en clair tandis que la couche de résine est en foncé. Les images
réalisées sur cet échantillon montrent que la nouvelle génération de sonde, associée a la
technique de mesure hyperfréquence, donne une bien meilleure résolution que la
génération précédente.

D’un point de vue quantitatif, on extrait des caractérisations des sondes et du
calibrage, une résolution en force qui est de 5 pN.Hz 05, contre 200 pN.Hz0> pour la
génération précédente, soit une amélioration dun facteur 40, Cette résolution est du
méme ordre de grandeur que celle de la plupart des sondes AFM a base de leviers
vibrants. La résolution en mesure de gradient de force est estimée a 10 mN.m-1.Hz05, Ia
résolution en mesure d’amplitude de vibration de la sonde est quant a elle meilleure que
50 fm.Hz 05, Les performances atteintes permettent d’envisager 'imagerie de matériaux
biologiques, ce qui a été possible sur des échantillons d’origamis ’ADN en provenance
du CBMN de Bordeaux et fournis par J.M. Arbona.
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Figure 2.3-13 : (haut) Schéma de principe du systeme de transposition de fréquence permettant d'interfacer les
sondes MEMS an contrilenr électronique du bane expérimental AFM. Le bloc « mesure active » désigne le circuit
de mesure du résonatenr MEMS par la technique de réflectométrie hyperfréquence décrite dans la partie 2.2.4.
(bas) Vue rapprochée du support de sonde AFM permettant les connexions électriques a haunte fréquence et assurant
la rigidité mécanique entre la base du microscope et la sonde.
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Figure 2.3-14 : Image topographique (a) et image du signal de phase (b) obtenues avec une sonde fonctionnant au
voisinage de 11 MHz sur un échantillon de résine de 100 nm d’épaissenr déposé sur substrat de silicinm.
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Figure 2.3-15 : Images AFM a différentes échelles d’origamis d’ADN de 2 nm de hanteur obtenues par
Lutilisation d’une sonde MEMS vibrant a 10,9 MHz avec une amplitude de 0,2 nm.
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Les origamis I’ADN sont des brins d’ADN artificiels qui, une fois fabriqués, se
replient selon leur programmation pour former des motifs géométriques bidimensionnels
ou tridimensionnels [116]. Des origamis d’ADN bidimensionnels sont déposés sur une
surface de mica. Idéalement, ils prennent la forme de carrés d’environ de 100 nm de c6té
pour une épaisseur de 2 nm. Cependant, il arrive qu’ils se recouvrent, formant des
empilements moins bien définis. IAFM est utilisé en asservissement d’amplitude avec
une amplitude libre de 0,2 nm pour une fréquence de résonance de 10,9 MHz. La Figure
2.3-15 donne un apercu des résultats sur ces échantillons avec 4 images pour 4 niveaux de
zoom. Le scan le plus grand fait 4 x 4 um? et permet d’observer ’homogénéité de
I’échantillon, la répartition des origamis sur la surface et les agglomérats. Ces mémes
accumulations d’origamis sont visibles sur les zooms suivants avec les scans de 2 x 2 pm?
et 1x1 pum2 Une dernicre image montre un origami unique sur un scan de

300 x 300 nm?2.

Profitant de la faible rugosité de I’échantillon et de la sensibilité en force de la sonde
AFM MEMS, la vitesse de balayage de la pointe a été augmentée jusque 24 pum.s',
conduisant alors a une cadence d’une image par seconde sur un origami isolé!. Celui-ci a
pu étre mesuré durant plusieurs dizaines de secondes sans que des dégradations
particuliecres de lassemblage biomoléculaire n’apparaissent, ce qui ouvre la voie a
I'imagerie rapide de telles structures. Par ailleurs, des résultats plus récents ont permis de
démontrer avec succes utilisation de sondes AFM MEMS a la fréquence de 18 MHz sur
le méme type d’échantillons.

La démonstration de microscopie a force atomique utilisant des résonateurs MEMS a
haute fréquence sur du matiériau biologique a donc été réalisée. La sensibilité en force de
ces sondes est du méme ordre de grandeur que pour les leviers commerciaux. Elles
offrent une nouvelle gamme de fréquence de résonance, 2 décades au dela de celles des
sondes AFM disponibles commercialement. Ces sondes sont fabriqués par un procédé
collectif faisant appel aux techniques conventionnelles des microtechnologies sur silicium.
Le transfert industriel est envisageable, permettant une production a bas cout des
dispositifs. L’intégration de Pexcitation et de la détection de la vibration permet de
simplifier la conception de PAFM et doit permettre a terme de proposer une téte de
microscope compacte, nécessitant uniquement des acces électriques RF. Le systeme AFM
expérimental mis en place a montré d’autre part que les sondes AFM MEMS peuvent
s’intégrer dans des microscopes commerciaux, moyennant la mise en place d’une
électronique d’interface spécifique. Les derniéres expériences ont prouvé I'imageric AFM
a haute vitesse sur des échantillons biologiques, ce qui ouvre la voie a de nombreuses
perspectives et applications. Certaines d’entre elles seront évoquées dans la partie suivante
de ce manuscrit.
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3 PERSPECTIVES DE L’ACTIVITE DE RECHERCHE

3.1 A COURT TERME : POURSUITE DU PROJET SMART

Les perspectives de mes activités s’inscrivent a court terme dans le cadre des projets
en cours et dans la poursuite des travaux concernant l'utilisation des résonateurs micro-
électromécaniques comme sondes AFM. En particulier, le projet ERC SMART, qui
s’achévera au cours du second semestre 2013, a établi une feuille de route visant a
accroitre les performances et les fréquences de résonance. Les travaux de thése de
Benjamin Walter ont permis de poser un premier jalon en démontrant I'imagerie
d’assemblages biomoléculaires avec des sondes dont les fréquences vont jusqu’a 18 MHz
(voir partie 2.3.3). La résolution en force atteint 5 pN.Hz0> et la plus petite variation
d’amplitude de vibration mesurable est de 'ordre de 50 fm.Hz05. Si 'on place ce résultat
en perspective du facteur de mérite des sondes AFM défini par I'Equation 2.3-1, on
s’apercoit qu’il apporte une amélioration de 2 ordres de grandeur par rapport aux
performances de la premicre génération de sondes développée par Emmanuelle Algré
(voir partie 2.3.2). Les performances actuelles sont comparables a celle d’'un levier
commercial souple en milieu liquide mais avec des fréquences de travail 100 fois plus
élevées, permettant d’accéder a des bandes de mesure nettement plus larges. Ces éléments
de comparaison sont illustrés par la Figure 3.1-1. En s’appuyant sur ces résultats et sur la
filiere technologique qui a été développée, la projection des performances que 'on peut
atteindre a court terme indique qu’un ordre de grandeur peut étre gagné sur le facteur de
mérite. Cette amélioration est envisageable en jouant uniquement sur Pélasticité des
parametres de la conception et de la fabrication, c’est-a-dire sans remise en cause de la
filicre technologique employée, ce qui nécessiterait le cas échéant de nouveaux
développements.

10°
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commercial (Q~1.5)

10— — — — — — -

Fn

------------ Levier rigide
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(Q anneau = 1500)
: , :
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Figure 3.1-1 : Représentation du factenr de mérite F des sondes AFM MEMS en fonction du rapport entre le
rayon intérienr R; et le rayon extérienr R, pour différentes valeurs R, représente la valenr de I associée aux
performances des sondes issues des travansx d’Emmanuelle Algré. *  représente la valenr de F associée anx

performances des sondes issues des travanx de Benjamin Walter. % représente la valenr de I accessible par le noud
technologique actuel. 1.e résonatenr anrait une épaissenr de 2 pm pour R, = 10 pum et R; = 8 um. La raidenr
effective serait de 7,4 EN.yi" et la fréquence de résonance serait de 25 MHy.
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Au dela du facteur de mérite, la résolution de mesure dépend également de la capacité
a détecter la plus petite variation de la vibration de la sonde. Par conséquent, tirer le
meilleur des performances nécessite de poursuivre les développements des transductions
et du systtme de mesure. En particulier, les résultats présentés dans la partie 2.3.3,
obtenus pour des sondes a 11 MHz, conduisent a une résolution en force de 5 pN.Hz 0>,
Cette valeur est limitée par la sensibilité de la détection et par le bruit électronique ajouté.
En effet, la limite imposée par le bruit thermomécanique de la sonde est de
0,25 pN.Hz05. Ainsi pour ce dispositif, une amélioration de 26 dB des performances est
envisageable. Deux actions seront menées afin d’atteindre la limite ultime de résolution.
D’une part, il s’agit d’augmenter Iefficacité de transduction par la réduction de la largeur
de Pentrefer. Le procédé technologique actuel autorise une réduction d’un facteur 2 de
cette largeur, qui est définie par le contréle de I'épaisseur de la couche sacrificielle d’oxyde
thermique formée durant la fabrication des dispositifs (voir Figure 2.3-9). D’autre part, la
détection par réflectométrie micro-onde présente un facteur de bruit estimé de 25 a 30 dB
lié au bruit de phase de la source, au bruit ajouté par les composants actifs et aux pertes
dans les interconnexions du systéme actuel. Afin de réduire significativement ce facteur
de bruit, les actions en cours concernent : 'intégration compacte du systéme de détection
sur circuit imprimé, la sélection minutieuse des composants les plus performants et le
montage du systeme de détection sur la téte du microscope AFM. La phase de réalisation
est en cours, clle est prise en charge par un éleve-ingénieur en apprentissage au
laboratoire, dont le travail fait suite a la conception réalisée par un ingénieur stagiaire en
2011.

Un autre volet des perspectives a court terme consiste a la mise en ceuvre de
transductions alternatives a la transduction capacitive. Ces travaux, qui s’inscrivent dans le
cadre de la thése de Zhuang Xiong que je co-encadre, sont motivés par 2 raisons. La
premicre est liée a Iefficacité de la transduction capacitive! qui est susceptible de brider
les performances de la sonde AFM MEMS par la limitation qu’elle induit sur la résolution
de mesure en force. La seconde est liée au fonctionnement en milieu liquide. En effet,
I'immersion totale d’'une sonde AFM MEMS, qu’elle soit accidentelle ou volontaire, n’est
pas exclue en cours de manipulation dans le cadre des applications finales en
nanobiologie. L’introduction de liquide dans l'entrefer nanométrique conduirait a un
amortissement rédhibitoire de la vibration du résonateur par effet de pincement, et
pourrait aussi détruire le dispositif par court-circuit électrique. Aussi, pour ces 2 raisons, il
a été décidé, des le début du projet ERC SMART, d’explorer des solutions alternatives de
transduction. 2 voies distinctes sont étudiées : (i) la transduction piézo-électrique par
utilisation de films minces de nitrure d’aluminium, et (i) excitation thermique et la
détection piézo-résistive de la vibration. Ces solutions permettent d’une part de
supprimer 'entrefer nanométrique et des électrodes latérales, simplifiant du méme coup
le procédé de fabrication, et d’autre part d’obtenir une isolation électrique compléte du
dispositif par le dép6t d’une couche mince diélectrique. A titre d’illustration, la détection
piézo-résistive de la vibration d’'une sonde AFM MEMS a 1 MHz a conduit a une
résolution en force de 10 pN.Hz %5 En utilisant un actionnement électrostatique, cette
sonde a démontré la capacité a imager des motifs de résine de 100 nm. Des vues de la
sonde sont montrées sur la Figure 3.1-2. La technologie est analogue a celle présentée
dans la partie 2.3.2. Le diametre de anneau est de 500 um. Les piézo-résistances sont
implantées dans le silicium de 'anneau et les acces électriques sont repris au travers des 4
ancrages. I’apex nanométrique est micro-usiné par FIB. Les travaux actuels concernent
I'augmentation de la fréquence de résonance des sondes et I’évolution des procédés afin
d’intégrer excitation thermique de la vibration et la fabrication collective de la pointe.

U1 faut signaler ici que les travaux de la theése de Zhuang Xiong ont été entamés avant que les
développements du systeme de détection par réflectométrie micro-onde n’aient abouti.
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Piezo-resista

Figure 3.1-2 : Images de miicroscopie électronique a balayage d’un prototype de sonde AFM MEMS a
actionnement électrostatiqne et détection piézo-résistive. (a) VVue d'ensemble de la sonde. (b) Détail de I'ancrage de
Lannean. (c) Détail de la pointe apres fabrication collective. (d) Détail de la pointe aprés micro-usinage par FIB.

3.2 A MOYEN TERME : VERS DES APPLICATIONS EN NANOBIOLOGIE

Les perspectives a 5 ans s’inscrivent dans une volonté de valorisation scientifique et
industrielle des travaux entrepris. Les actions sont engagées depuis le printemps 2012
puisque 2 projets ont démarré pour concrétiser ces objectifs. Le projet VIBBNANO,
soutenu dans le cadre du PIA, a pour objectif de développer une plateforme de
microscopie AFM rapide en milieu liquide, co-localisée avec la microscopie optique a
fluorescence. Le cceur technologique de PAFM s’articule autour des sondes développées
dans le projet ERC SMART. Grace a cette plateforme, seront traitées des problématiques
scientifiques pertinentes dans le domaine de la biologie. Ce projet, hautement
pluridisciplinaire sur les aspects scientifiques et techniques, regroupe 7 partenaires de
Bordeaux, Toulouse et Lille pour une durée de 48 mois. Il est coordonné par Jean-Pierre
Aimé du CBMN de Bordeaux, et je suis responsable scientifique de ce projet pour le
partenaire IEMN.

Les évolutions paralléles de la biologie moléculaire et de la biochimie, combinées avec
celles de 'instrumentation en physique, ont accéléré 'avancée de la connaissance et de la
compréhension du monde du vivant. Ces développements sont la conséquence directe de
la fertilisation croisée de différents domaines scientifiques et techniques. Dans le cadre du
projet VIBBNANO, nous voulons saisir Popportunité de la convergence entre : (i) les
sondes MEMS pour construire un AFM a haute vitesse a 'état de lart ; (i) le greffage de
nanotubes de carbone a I'apex des pointes des sondes ; (iii) les progrés concernant la
compréhension des processus des moteurs moléculaires et de la croissance neuronale ;
(iv) laccélération des nanotechnologies a base d’ADN ; pour rassembler les expertises
nécessaires a franchir une étape décisive dans I'acces aux processus dynamiques des
fonctions biologiques des nano-systemes bio-inspirés. Des exemples d’applications sont
détaillés dans les deux paragraphes suivants.

Le développement de la biologie moléculaire a été fortement soutenu par les analyses

structurelles avec l'espoir d'établir une relation entre la fonction des biomolécules, leur
structure et leur forme. Cependant la conformation des protéines est par nature
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dynamique 2 l'échelle de la molécule unique, et des interactions collectives sont possibles.
La spectroscopie de fluorescence a été largement exploitée pour comprendre comment
les protéines fonctionnent. Mais ce qui est observé est le comportement dynamique de
spots fluorescents, et non pas directement les changements de conformation et les
processus mécaniques associés au mouvement des protéines. L’AFM rapide donnera
quant a lui accés a la fois a la structure et aux changements des conformations
moléculaires avec une résolution temporelle bien meilleure que la milliseconde. 11 fournira
les informations nécessaires a la compréhension de la dynamique des protéines qui régit
leurs fonctions.

L'utilisation de 'ADN comme un matériau technologique a débuté il y a trente ans
avec la vision Seeman. L'objectif des travaux sur les matériaux ADN peut étre résumée
par « Putting what yon want, where you want, when yon want» (Seeman, 2010). En 20006, la
fabrication des origamis ’ADN par Rothemund a constitué la percée décisive qui a scellé
une étape irréversible du domaine émergent de la nanotechnologie de I'ADN. Depuis
lors, une quantité considérable de travaux basés sur les origamis et les nanostructures
d’ADN a été entreprise. Moteurs moléculaires ou pinces a base ’ADN (Yurke), ont
ouvert la voie a la fabrication d’actionneurs moléculaires susceptibles d’induire des
transformations topologiques de nanostructures. L'action de I'ADN conduisant a la
modification d’enzymes ou de ligands peut étre suivie au niveau de la molécule unique a
l'aide de 'AFM. Néanmoins, PAFM classique ne permet pas d'accéder a la cinétique des
processus associ¢s 2 ADN ou a ’ARN tels que les mécanismes d’échange ou de section
des brins.

Dans ce contexte, les objectifs du projet VIBBNANO sont doubles. Le premier
concerne des problématiques fondamentales s’appuyant sur des applications a I'interface
entre la biologie et la biophysique :

- Etude des processus du déplacement des molécules de kinésine : Etablir les
mécanismes du déplacement de la kinésine est incontournable pour comprendre
comment s’accomplissent des taches essenticlles dans les cellules vivantes. En
particulier le comportement collectif des moteurs peut conduire a des embouteillages
et a de l'agrégation. La formation d'agrégats peut provoquer des perturbations dans le
systtme de transport intracellulaire. Cela constitue un ¢élément clé dans de
nombreuses maladies neuro-dégénératives comme la maladie d'Alzheimer.

- Etude des processus de croissance des neurones: Controler efficacement la
formation de synapses amene un nouveau défi pour la recherche sur les neurones. La
culture de neurones primaires et I'induction d’une différenciation controlée des
synapses a des positions prédéfinies constituent une situation idéale pour l'analyse a
hautes résolutions spatiale et temporelle des événements synaptiques.

- Etude de la cinétique pour la nanotechnologie ADN : Observer les cinétiques
rapides lors de l'auto-assemblage des structures d’ADN, et en particulier celles se
produisant au niveau des acides nucléiques, apportera une connaissance approfondie
des mécanismes débouchant sur un meilleur controle de la programmation de I'auto-
assemblage.

Le second objectif du projet VIBBNANO est un objectif de transfert industriel d’une
instrumentation d’AFM rapide, basée sur les sondes MEMS AFM développées a PIEMN,
capable de fournir des images a cadence vidéo de nano-systéemes biologiques en milieu
liquide. L’instrument constituera un outil transdisciplinaire qui aura des applications dans
tous les domaines des nanosciences, les nanotechnologies et les nano-biotechnologies. 11
s’agit de construire un outil qui peut étre utilisé en routine dans de nombreux domaines
allant de physique a la biologie et jusqu’aux applications industrielles. Cet objectif sera en
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grande partie porté par FIEMN et profitera pleinement de la synergie des partenaires et
des travaux du projet VIBBNANO. Il s’inscrit dans la suite logique du projet ERC
SMART. La valorisation des technologies développées est soutenue par PERC dans le
cadre de Pappel Proof of Concept. Le projet PROMISING d’une durée de 12 mois, dont je
suis le coordinateur principal, compte parmi les 30 projets lauréats au niveau européen
pour I'année 2011. Il va permettre de valider les points-clefs de la maturation du projet de
valorisation.

Dépassant les applications académiques, l'objectif du projet PROMISING est
d'essaimer a terme un instrument d'imagerie commercialisable pour les domaines des
sciences de la vie et de la biologie jusqu’a ceux de l'analyse médicale. La preuve de
concept mettra l'accent sur la construction d'un prototype de microscope dédié
employant les sondes MEMS pour démontrer a la fois la haute performance, 'ergonomie
et la convivialité de la bio-imagerie rapide. Les étapes a valider sont au nombre de trois :
(i) vérifier le potentiel d'innovation de lidée découlant du projet ERC SMART par un
prototype de microscope amené au stade de pré-démonstration commerciale, (i) établir la
viabilité du concept et le potentiel a court terme du marché, (iii) clarifier les droits de
propriété intellectuelle pour définir le périmetre précis du transfert industriel, ainsi que la
stratégie de lancement sur le marché. Les résultats attendus du projet PROMISING se
situent dans la consolidation des informations et des données rendant possible la prise de
décisions stratégiques et Iétablissement d’un plan de développement raisonnable et
acceptable pour le démarrage de Iactivité. Une option envisageable réside dans la création
d’une structure de start-up.

3.3 A LONG TERME : VERS UNE NANOCARACTERISATION ENRICHIE

Tirer des perspectives a long terme, c’est-a-dire a I’horizon de 10 ans voire plus,
releve plus d’une vision que d’un exercice factuel tant le cheminement des activités peut
s’aiguiller vers de multiples directions, au gré du contexte scientifique, des opportunités
ou d’événements inattendus. Je ne présenterai donc pas ici des objectifs précis,
jexprimerai plutot mon sentiment et ma conviction sur un futur probable, sinon possible,
des micro et nano-systemes appliqués au domaine de I'instrumentation.

D’abord quelques considérations. Les grandes avancées scientifiques sont soit le fruit
de ’émergence de nouvelles théories pour comprendre, expliquer et prédire le monde qui
nous entoure, soit le fruit du développement des techniques instrumentales qui
permettent d’observer, mesurer et interagir plus complétement avec des objets ou des
systéemes. En ce sens, les microscopies en champ proche, il y a prés de 30 ans, ont amorcé
la révolution des nanotechnologies et des nanosciences. De nouvelles clefs ouvrent de
nouvelles portes. Une dizaine d’années plus tard, une convergence historique poignait
entre les sciences physiques, chimiques et biologiques autour d’objets mélant 'ensemble
de ces propriétés dans la gamme des dimensions nanométriques. Les grandes initiatives
pour les nanotechnologies sont alors lancées de par le monde au début des années 2000.
La premicere, celles des Etats-Unis, la National Nanotechnology Initiative, est annoncée par Bill
Clinton 40 ans apres le célebre discours de Richard Feynman There’s plenty of room at the
bottom.

Transformer les promesses des nanosciences et des nanotechnologies, qui produisent
jour apres jour des objets aux fonctions plus élaborées, en applications effectives a
I’échelle humaine, nécessite d’une part, de faire le lien entre les échelles nano et macro-
métriques, et de pouvoir, d’autre part, caractériser les propriétés de ces nano-objets. Les
microsystemes ont a I’évidence un role central a jouer dans ces deux aspects. Concernant
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la caractérisation, préalable indispensable a lintégration des nano-objets dans des
systemes, elle doit donner accés a I'ensemble des grandeurs significatives de ceux-ci a
I’échelle nanométrique. Aussi, de la méme manicre que les sciences physiques, chimiques
et biologiques l'ont fait dans le cadre de l’essor des nanosciences, les techniques
expérimentales de caractérisation sont elles aussi amenées a converger a I’échelle
nanométrique. Cela requiert le développement de techniques de mesure combinées iz situ
& in operando, tout en veillant a 'augmentation de la résolution temporelle et spatiale.

Il est difficile d’imaginer ce que sera I'instrtument de mesure idéal du nano-monde
tant il en existera une grande diversité en fonction des objets et des applications.
Cependant, quelques grands enjeux se dessinent. L’un d’entre eux a été discuté dans ce
manuscrit et concernent I'imagerie a cadence vidéo de la dynamique de nano-biosystemes
en milieu liquide. Pour aller plus loin, les techniques de microscopies en champ proche
sont des plateformes particulicrement adaptées a la co-localisation de différentes
techniques de mesure. En particulier, la convergence de I'AFM et des ondes
hyperfréquences a conduit a la commercialisation du microscope SMM par Agilent
Technologies. Etendre cette technique a I'analyse des systemes biologiques en milieu
liquide, permettrait de sonder a I’échelle nanométrique les propriétés diélectriques de ces
objets. La corrélation de limageriec AFM et de la spectroscopie hyperfréquence
permettrait d’enrichir trés largement la caractérisation locale des objets biologiques, tant il
est connu que ceux-ci offrent des signatures caractéristiques de leur constitution dans une
large gamme de fréquence allant du MHz au THz. I’AFM offre également un couplage
possible avec 'optique et I'analyse chimique par spectroscopie Raman. La pointe de la
sonde exalte I'effet Raman et la vibration permet de sélectionner la réponse synchrone du
seul objet situé sous la pointe. Pour ces applications, il est évident qu’une sonde AFM en
configuration verticale et dont la détection de la vibration se fait sans faisceau laser
représente un atout indéniable pour le développement de ces instruments
« multimodaux ». Ces deux exemples pourraient ainsi constituer des pistes de
prolongement a plus long terme des activités actuelles. I’TEMN serait un environnement
tout a fait favorable pour cela, notamment dans le cadre du projet EQUIPEX
ExCELSIOR récemment accepté. Ce projet ambitionne la fusion des deux plateformes de
caractérisation électrique hyperfréquence et de microscopie en champ proche du
laboratoire pour traiter les challenges de la nano-caractérisation des dispositifs
électroniques.
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CONCLUSION DU MEMOIRE

Durant toutes ces années de recherche, je me suis impliqué différentes thématiques
et j’ai bénéficié du contexte favorable de TIEMN pour le déroulement des travaux. Le
domaine des microsystémes étant par nature pluridisciplinaire, la synthese présentée dans
ce manuscrit ne rend compte que d’'une partie des travaux effectués. Les compétences
scientifiques et techniques de mes collegues proches, Lionel Buchaillot, Dominique
Collard, Marc Faucher, Steve Arscott, Damien Ducatteau et Didier Théron, le travail des
stagiaires, doctorants et post-doctorants, ainsi que le support technique et administratif
sans faille des services communs du laboratoire —en premier lieu les centrales de
technologie et de caractérisation électrique —, ont contribué de manic¢re complémentaire
et enrichissante aux recherches entreprises.

De cette synthése des travaux se dégagent des fils conducteurs qui s’articulent autour
de la transduction électromécanique, et plus précisément de la transduction capacitive et
des techniques de caractérisation. En effet, les thématiques des micro-actionneurs et
résonateurs micro-électromécaniques sont continuellement présentes dans les travaux et
ont conduit a des réalisations originales et des résultats remarquables. L’activité de
recherche actuelle, concernant le développement des sondes AFM MEMS, se situe a la
convergence de cette expertise acquise dans le domaine des microsystemes et de
Pexpertise développée antéricurement dans le domaine de la microscopie en champ
proche durant la thése. Ce mémoire de quinze années d’activité se referme donc en une
sorte d’épanadiplose, mais il ouvre surtout un ensemble de perspectives stimulantes pour
les années futures. En effet, au dela des démonstrations de laboratoire, dont il convient
d’améliorer les performances, les résultats obtenus en AFM a partir des sondes MEMS
laissent envisager le développement des techniques imagerie rapide de la matiere
biologique 7z vitro. Elles offriront potentiellement aux chercheurs du domaine un nouvel
outil pour visualiser les comportements dynamiques des assemblages biomoléculaires et
ouvriront également la voie a la nano-caractérisation multimodale basée sur des
dispositifs MEMS et NEMS. Dans le cadre de collaborations académiques et de
partenariats industriels, dont certains sont déja en cours et d’autres restent a concrétiser,
nous tenterons de matérialiser ces perspectives et de continuer a attirer I'attention des
étudiants, des laboratoires et des industriels francais ou étrangers sur nos travaux.
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Autres activités du chercheur

4 AUTRES ACTIVITES DU CHERCHEUR

4.1 BILAN BIBLIOGRAPHIQUE

La synthése des principaux indicateurs bibliométriques est présentée dans le Tableau
4.1-1. La liste exhaustive des communications depuis le début de la carriere (1996-2012)
est disponible en annexe.

Tablean 4.1-1 : Principaus indicatenrs bibliographiques caleulés au 31/01/2012

Depuis le début de la carriére Depuis 5 ans
Articles (RICL) 43 16
Conférences (CICL) 50 13
Conférences sur invitation 15 7
Chapitres d’ouvrage 4 1
Brevets 4 2
Nombre de citations! 1475 710
Facteur /! 16 13
Facteur [70'2 26 18

4.2 FORMATION ET ENCADREMENT

Mes activités de recherche m’ont conduit a assurer de nombreux encadrements ou
co-encadrements d’étudiants et de docteurs dans le cadre de projets et stages
académiques, de théses et de post-doctorats. Les paragraphes ci-dessous reprennent en
détails les encadrements de stages de master, de theses et de post-doctorats.

4.2.1 ENCADREMENT DE STAGIAIRES DE MASTER

Anne-Sophie Rollier — Taux d’encadrement : 100 %

Réalisation et caractérisation de micro-actionnenrs fonctionnant en milien liquide
DEA « Micro-ondes et Microtechnologies », Université de Lille, 2003
Devenir de I’étudiante : inscription en doctorat.

Benoit Poussard — Taux d’encadrement : 50 %

Conception d’un micro-dispositif dédié a la caractérisation de cellules uniques par spectroscopie
d'impédance électrique

DEA « Micro-ondes et Microtechnologies », Université de Lille, 2004

Devenir de I’étudiant : inscription en doctorat.

Martin Régent — Taux d’encadrement : 50 %

Réalisation de circuits intégrés microfluidiques en technologie silicinm
Master « Micro et Nanotechnologies », Université de Lille, 2007
Devenir de I'étudiant : entrée dans la vie active, ingénieur.

! La bibliométrie est obtenue a partir de la base de données de Google Scholar ( http://scholar.google.com ).
2 Le facteur I70 correspond au nombre de publications citées plus de dix fois au cours de la période.
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Benjamin Walter — Taux d’encadrement : 25 %

Fabrication de micro-résonatenrs hante fréquence pour le développement de microscopes AFM de
haute sensibilité

Master « Micro et Nanotechnologies », Université de Lille, 2007

Devenir de I’étudiant : inscription en doctorat.

4.2.2 ENCADREMENT DE DOCTORANTS

Anne-Sophie Rollier — Taux d’encadrement : 30 %

Technologies microsystemes avancées ponr le fonctionnement de dispositifs en miilien liguide et les
applications nanométriques

Directeur de these : Dominique Collard, doctorat en « Micro-ondes et
Microtechnologies » de 'Université de Lille, soutenue le 14 décembre 2006.
Devenir de la doctorante : ingénieur, société DELFMEMS, France.

Jean-Baptiste Bureau — Taux d’encadrement : 80 %

Conception, réalisation de micro-captenrs de force d base de jauges piézorésistives pour la
caractérisation mécanique d'assemblages cellulaires en milien liguide

Directeur de these : Dominique Collard, doctorat en « Electronique » de I'Université
de Lille, soutenue le 15 décembre 2006.

Devenir du doctorant : ingénieur de recherche a ’'Ecole Polytechnique Fédérale de
Lausanne, Suisse.

Marc Sworowski — Taux d’encadrement : 15 %

Conception de microstructures résonantes destinées anx applications radiofréquences et fabrication en
technologie d'intégration de composants passifs sur silicinm

Directeur de thése : Lionel Buchaillot, doctorat en « Micro-ondes et
Microtechnologies » de 'Université de Lille, soutenue le 28 novembre 2008.

Devenir du doctorant : ingénieur, société SILMACH, France.

Cédric Durand — Taux d’encadrement : 15 %

Développement de résonatenrs électromécaniques en technologie Silicon On Nothing, a détection
capacitive et amplifiée par transistor MOS, en vue d'une co-intégration permettant d'adresser une
application de référence de temps

Directeur de these : Lionel Buchaillot, doctorat en « Micro et NanoTechnologies,
Acoustique, Télécommunications » de 'Université de Lille, soutenue le 14 janvier
2009.

Devenir du doctorant : ingénieur, société ST Microelectronics, France.

Benjamin Walter — Taux d’encadrement : 35 %

Fabrication de micro-résonatenrs hante fréquence pour la microscopie a force atomique sur des objets
biologiques

Directeur de these : Lionel Buchaillot, doctorat en « Micro et NanoTechnologies,
Acoustique, Télécommunications » de 'Université de Lille, soutenue le 13 décembre
2011.

Devenir du doctorant : post-doctorant, CNRS-IEMN, France.

Aymen Grira — Taux d’encadrement : 30 %

Syntheése de bioMEMS' a base de micro mécanismes flexibles, pour la génération de déplacements de
précision nanométrique et la mesure de forces de quelgues nanoNewton

Directeur de thése : Lionel Buchaillot, thése en cours a 'Université de Lille.
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Autres activités du chercheur

Zhuang Xiong — Taux d’encadrement : 50 %

Méthodes d’actionnement et de détection thermiques, piczorésisitives et piczolectriques pour des
microrésonatenrs MENS' utilisés comme sondes de microscopie a force atomique

Directeur de thése : Lionel Buchaillot, thése en cours a 'Université de Lille.

423 ENCADREMENT DE POST-DOCTORANTS

Tristan Pichonat — Taux d’encadrement : 30 %

Réalisation de transistors a grille résonante

Post-doctorant en 2004-2005 dans le cadre du laboratoire commun IEMN /
ST Microelectronics.

Devenir du post-doctorant : ingénieur, société DELFMEMS, France.

Marc Faucher — Taux d’encadrement : 50 %

Capteurs de force a base de résonatenrs MEMS

Post-doctorant en 2005-2006 dans le cadre du projet de I'ACI Nanosciences
« Nanocapteurs de force ».

Devenir du post-doctorant : chargé de recherche au CNRS en section 08.

Hichem Nouira — Taux d’encadrement : 100 %

Actionnement de résonatenrs MEMS par films minces piézo-électrigues

Post-doctorant en 2008 dans le cadre du projet ERC SMART.

Devenir du post-doctorant : ingénieur au Laboratoire National d’Essais, France.

Emmanuelle Algré — Taux d’encadrement : 75 %

Imagerie AFN utilisant des sondes résonantes MEMS a transductions intégrées
Post-doctorante en 2007-2009 dans le cadre des projets ANR PNANO Improve-LM
et ERC SMART.

Devenir de la post-doctorante : enseignant-chercheur a PESIEE, France.

Etienne Herth — Taux d’encadrement : 100 %

Fabrication top-down et caractérisation de NEMS résonants

Post-doctorant en 2009-2010 dans le cadre du projet ANR PNANO NEXT-NEMS.
Devenir du post-doctorant : ingénieur de recherche au CNRS-FEMTO ST, France.

Benjamin Walter — Taux d’encadrement : 50 %

Applications des sondes AFM MEMS' a l'imagerie en milien lignide
Post-doctorant depuis 2012 dans le cadre du projet ERC SMART.
Post-doctorat en cours.

4.3 ENSEIGNEMENT

Mes activités d’enseignement se déroulent principalement depuis 1995 au sein de
I’école d’ingénieurs ISEN-Lille. Ces dernicres années, l'activité d’enseignement a concerné
surtout le domaine de Iélectronique RF et hyperfréquence, pour lequel je suis
actuellement responsable d'un module de cours « Circuits RF & Hyper » en année M1. Le
Tableau 4.3-1 récapitule les types et les volumes des enseignements effectués. Je suis par
ailleurs le responsable depuis 2009 de la majeure « Hautes Technologies et Design de
I'Innovation » de PISEN-Lille. Cette majeure, qui correspond aux années de M1 et de M2,
se caractérise par la large place accordée a la pédagogie par projets pour les enseignements
scientifiques et techniques. Elle est associée a une formation spécifique aux évolutions
des processus de I'innovation dans les entreprises et aux techniques de conception
concourante. Pour 'année scolaire 2011-2012, cette majeure regroupe 36 étudiants.
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Tablean 4.3-1 : Synthese des activités d'enseignement sur la période 1995-2012

. . Volume
Niveau Domaine

(h)
Interrogations Classes préparatoires — L
orales (1995-1996) Math. supéricures Mathématiques 35
Interrogations Classes préparatoires — .
orales (1997-2004) Math. spéciales Physique 500
Cours magistraux M1 Electronique hyperfréquence 108
Travaux dirigés M1 Electronique hyperfréquence 408
Travaux dirigés M1 Electronique analogique 24
Travaux pratiques L3 Projets d’électronique 380
Travaux pratiques M2 Nanotechnologie — AFM 12

4.4

441

442

84

TRAVAUX D’EXPERTISE ET D’ EVALUATION

PARTICIPATION A DES INSTANCES D’EVALUATION

Je participe ou j’ai participé aux instances d’évaluation suivantes :

Comité d’évaluation de PANR (depuis 2010)
Membre du comité SIMI 10
Appels Blanc, Blanc International, et Jeunes Chercheurs et Jeunes Chercheuses

Vivier de comité de sélection (2009-2014)
Membre élu dans le college MCF-CR, 63¢me section
Université de Lille, France

Comité de sélection MCF (2009)
Membre du comité
Université Joseph Fourier, Grenoble, France

PARTICIPATION A DES JURYS DE THESE

J’ai participé aux jurys de thése des personnes suivantes :

Marie Frénéa-Robin

Micromanipulation de particules par didlectrophorese : Application au rangement matriciel et au tri

de cellules sur puce

Directeur de these : Bruno Lepioufle. Thése préparée au laboratoire SATIE (Rennes,
France) en vue de 'obtention du Doctorat de ’Ecole Normale Supérieure de Cachan,
soutenue le 17 décembre 2003.

Gauthier Torricelli (participation en tant que rapporteur)

Caractérisations des interactions entre une microsphere et une surface métalliques aux échelles
nanométriques

Directeur de these : Joél Chevrier. These préparée au LEPES (Grenoble, France) en
vue de 'obtention du Doctorat de I'Université Joseph Fourier de Grenoble 1,
soutenue le 30 mai 2005.



Autres activités du chercheur

Jean-Baptiste Bureau

Conception, réalisation de micro-captenrs de force d base de jauges piézorésistives pour la
caractérisation mécanique d'assemblages cellulaires en milien liquide

Co-directeurs de thése : Dominique Collard et Bernard Legrand. Thése préparée a
PTEMN-CNRS (Villeneuve d’Ascq, France) en vue de P'obtention du Doctorat de
I'Université des Sciences et Technologies de Lille 1, soutenue le 15 décembre 2006.

Laurent Tanguy

Actionnement électrique de fluides dédiés anx microsystémes

Directeur de these : Liviu Nicu. Thése préparée au LAAS-CNRS (Toulouse, France)
en vue de 'obtention du Doctorat de ’Université Toulouse 111 — Paul Sabatier,
soutenue le 9 mars 2009.

Vincent Gouttenoire (participation en tant que rapporteur)

Exploitation de nouveanx: phénomenes dans les systémes nanoélectromécaniques : Réalisation d'un
nanorésonatenr accordable

Directeur de these : Stephen Purcell. These préparée au LPMCN (Lyon) en vue de
lobtention du Doctorat de 'Université de Lyon, soutenue le 26 novembre 2009.

Benjamin Walter

Fabrication de micro-résonatenrs hante fréquence pour la microscopie a force atomique sur des objets
biologiques

Directeur de these : Lionel Buchaillot. These préparée a FPIEMN-CNRS (Villeneuve

d’Ascq, France) en vue de Pobtention du Doctorat de I'Université de Lille, soutenue
le 13 décembre 2011.

443 TRAVAUX D’EXPERTISE

Je participe régulicrement a des travaux d’expertise pour des organismes ou des
éditeurs de revues :

Expertises pour PANR
Propositions de projets dans les appels PNANO, Nanolnnov, P3N, Blanc, JCJC

Expertises pour PANRT
Dossiers CIFRE (Conventions Industrielles de Formation par la REcherche)

Expertises pour le CNRS
Dossiers PEPS (Projets Exploratoires Premiers Soutiens)

Expert pour POMNT (2006-2008)
Membre du groupe thématique « Nanoconstruction »

Reviews d’articles pour des revues nationales ou internationales :
Journal sur 'Enseignement des Sciences et Technologies de I'Information et des Systémes (EDP
Sciences)
Jonrnal of MicroElectroMechanical Systems 1EEE)
Transactions on Electron Devices I1EEE)
Industrial Electronics Society IEEE)
Solid-State Electronies (Elsevier)
Sensors and Actuators A (Elsevier)
Journal of Micromechanics and Microengineering (IOP)
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4.5 ADMINISTRATION DE LA RECHERCHE

Les responsabilités d’animation scientifique, qui sont liées aux projets et contrats de
recherche, sont mentionnées dans la partie 4.6.

4.5.1 RESPONSABILITES MANAGERIALES

I’IEMN compte 20 groupes de recherche rattachés a 5 axes. En janvier 2010, j’ai
ptis la responsabilité du groupe NAMG6 « Nano And MicroSYStems » qui fait partie
de l'axe « Microtechnologies et Microsystémes ». Au 31/01/2012, le groupe compte 15
personnes dont jassure encadrement: 6 chercheurs du CNRS, 4 doctorants, 3 post-

octorants, 1 ingénieur de recherche et une assistante. Les activités actuelles du groupe
doctorants, 1 ing de recherche et tante. L tivit tuelles du group
peuvent se décrire selon 4 axes principaux mais non exhaustifs : (i) les résonateurs
électromécaniques comme sondes de microscopie AFM a haute fréquence, (i) le nitrure

e galllum GaN comme matériau multifonctionnel pour les microsystemes, (iii
de gall GaN t Itifonct 1 p 1 yst
I'exploitation de nouveaux effets pour des capteurs MEMS, dont la piézorésistivité géante
dans les nanostructures ainsi qu’a lintetrface métal/silicium, (iv) la nanocaractérisation
électrique haute fréquence et haute impédance. Depuis 2000, le groupe NAMO assure une
présence quasi continue des résultats de ses activités dans les conférences internationales
de référence, dont notamment les conférences IEEE MEMS et TRANSDUCERS, ainsi
que dans les revues du domaine des microsystémes.

Antérieurement a la prise de responsabilité du groupe NAMOG en 2010, jétais
depuis 2006 le responsable de I’équipe MNS « Micro et Nano Systémes » du groupe
« Microsystemes Silicium » de PIEMN, devenu groupe NAMG6 par la suite.

4.5.2 PARTICIPATION A LA VIE DU LABORATOIRE

Au cours des années passées a 'IEMN, jai eu loccasion de m’investir dans
différentes actions au service de I'intérét commun du laboratoire, comme :

— la participation a la rédaction de propositions dans le cadre d’appels a projets,
dont en 2010 'appel LABEX, et en 2011 'appel EQUIPEX. Pour ce dernier, la
proposition ExCELSIOR a été retenue dans le cadre des projets lauréats et je
serai impliqué dans la gouvernance de ce projet (comité scientifique).

— la participation a des missions dans des instituts et universités étrangers dans le
cadre des relations internationales du laboratoire, me permettant de présenter les
activités micro et nanosystemes. En particulier, je me suis rendu en 2004 a
I'Institut de Technologie de Bengalore (Inde). En 2010, j’ai participé a une
mission aux USA dans le cadre de 2 workshops entre Georgia Tech et TIEMN
d’une part, et entre I'Université de Michigan et PIEMN d’autre part.

— la définition de cahiers des charges pour I'acquisition de nouveaux équipements
de technologie ou de caractérisation, ainsi que le suivi de linstallation et la
réception, en collaboration avec les ingénieurs du laboratoire. Cela a concerné
par exemple un bati de gravure profonde du silicium, un analyseur de réseau
vectoriel modifié pour des besoins spécifiques.

— la participation a des groupes de travail et a des actions visant par exemple a
améliorer le fonctionnement de la communication interne (accueil des nouveaux
arrivants, forum de recherche, définition de DTintranet du laboratoire,
développement de ressources WEB).
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Autres activités du chercheur

453 AUTRES ACTIVITES

De 2002 a 2004, j’ai fait partie du comité de pilotage du Réseau Thématique
Pluridisciplinaire (RTP) « Nanominiaturisation » du département STIC! du CNRS.
Les objectifs de ce RTP visaient a fédérer les compétences des laboratoires travaillant a la
mise au point des techniques de miniaturisation de type fgp-down, utilisées en
microélectronique, et des techniques de miniaturisation boftom-up issues des
nanotechnologies. J’ai organisé dans ce cadre a PIEMN en septembre 2003 les journées
annuelles du RTP. Par ailleurs, jai fait partie en 2003 du comité local d’organisation des
journées nationales du Réseau de recherche en Micro et Nano Technologies (RMNT), qui
ont cu lieu a Lille les 3 et 4 novembre 2003.

4.6 VALORISATION

Les activités de valorisation concernent d’une part la co-invention de 4 brevets, dont
la liste et les références sont données a la page 99, et d’autre part la participation a des
projets et a des contrats de recherche. La Figure 4.6-1 présente chronologiquement les
projets et les contrats dans lesquels je suis intervenu depuis 2001. Dans la suite, ceux-ci
sont repris plus en détails par ordre alphabétique.

UE MELODICT | ‘ 3 3
‘ ‘ UE AMICOM

NAT Nanocapteurs |

i IND ST Microelectronics
3 IND NXP

ANR NANOFILOUS§

‘ | ANR M&NEMS ‘

| ANR NEXT-NEMS%
| ANR Improve-LM

Participation au projet NAT CEA-LIST ‘
Responsabilité scientifique locale UE SMART

Coordination du projet IND AGILENT
] ] ] ] ] ] ] ] 'NAT CNES'
i i UE |

i PIA VIBBNANO
| | | | | | | | | ~ PIA ExCELSiOR
01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 11 12 13 14 15

Figure 4.6-1 : Chronologie des projets depuis 2001. Les coulenrs indiguent les différents niveanx: de responsabilités
prises dans ces projets. ANR : projet financé par I’ Agence Nationale de la Recherche. IND : projet en
collaboration avec un partenaire industriel. NAT : projet en collaboration avec un (des) partenaire(s) nationaux.
PIA : projet financé dans le cadre du « Programme Investissements d’Avenir ».

UE : projet financé par I'Union Européenne.

AGILENT

Mesure de dispositifs micro et nanomeétriques de hante impédance a hante fréquence
Collaboration industtielle CNRS-IEMN / Agilent Technologies, CA (USA), 2008
Role : co-initiateur de la coopération et responsable de thématique

Financement obtenu : 40 k$ par an de la part d’Agilent University Programme

1 STIC : Sciences et Technologies de I'Information et de la Communication.
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AMICOM

Advanced MEMS for RE and Millimeterwave Communications

Réseau d’Excellence du 6¢m¢ PCRD, Union Européenne, 2004-2007
Role : participant

CEA-LIST

Syntheése de bioMIEMS a base de micro mécanismes flexibles, ponr la génération de déplacements de
précision nanométrique et la mesure de forces de quelgues nanoNewton

Collaboration avec le CEA-LIST, Fontenay-aux-Roses, France, dans le cadre des
travaux de these d’Aymen Grira, 2008-2011

Role : co-encadrant de la these

CNES

Applications spatiales des résonateurs MEMS

Contrat entre le CNES et un consortium académique CNRS, 2011-2012

Partenariat : LIRMM (Montpellier, France), IEF (Orsay, France), ESIEE-ESYCOM
(Noisy-le-Grand, France), FEMTO-ST (Besancon, France), IEMN

Role : participant

Financement obtenu : 36 k€ sur 150 k€ attribués au projet

ExCELSiOR

Centre expérimental pour ['étude des propriétés des nanodispositifs dans nn large spectre du DC an
moyen infra-rouge

Projet EQUIPEX du « Programme Investissements d’Avenir », 2012

Role : co-élaborateur du projet, membre du comité scientifique, participant
Financement obtenu : 3 250 k€

Improve-LM

Imaging probe for vacuum environment and liguid medium

Projet de 'appel PNANO de ’ANR, 2008-2010

Partenariat : IEMN, CPMOH (Bordeaux, France), Institut Néel (Grenoble, France)
Role : participant

Financement obtenu : 250 k€ sur 580 k€ attribués au projet

M&NEMS

Micro captenr d'accélération résonant bas coiit

Projet de 'appel PNANO de ’ANR, 2007-2009

Partenariat : CEA-LETT (Grenoble, France), IEMN, STMicroelectronics (Crolles,
France), SupElec (Gif, France)

Role : participant

Financement global : 575 k€ attribués au projet

MELODICT

Micromachined Electromechanical Devices for Integrated Wireless Communication Transceivers
Projet du 5¢me PCRD, Union Européenne, 2000-2003

Role : participant

Nanocapteurs de force

Technologies microsystemes pour les sondes AFM

Action Concertée Incitative (ACI), 2004-2006

Partenariat : IEMN, CPMOH (Bordeaux, France), LEPES (Grenoble, France)
Role : participant
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NANOFILOUS

Etudes des propriétés physiques et électriques des nano-fils de silicinm

Projet de 'appel Jeunes Chercheurs de PANR (IEMN), 2006-2008
Role : participant

Financement global : 150 k€ attribués au projet

NEXT NEMS

Nouveanx modes d'actionnement et de détection pour les nanodispositifs NEMS

Projet de 'appel PNANO de ’ANR, 2008-2010

Partenariat : LPMCN (Lyon, France), IEMN, LADHYX (Palaiseau, France),
THALES TRT (Palaiseau, France)

Role : responsable scientifique pour le partenaire IEMN

Financement obtenu : 148 k€ sur 556 k€ attribués au projet

NXP

Conception de microstructures résonantes destinées anx applications radiofréquences et fabrication en
technologie d'intégration de composants passifs sur silicinm

Collaboration industrielle avec NXP Semiconductors, Caen, France, dans le cadre des
travaux de thése de Marc Sworowski, 2006-2008

Role : co-encadrant de la these

PROMISING

High performance atomic force microscope for in vitro bio-imaging

Projet ERC « Proof of Concept » du 7¢ém¢ PCRD, Union Européenne, 2012
Role : coordinateur principal

Financement obtenu : 144 k€

SMART

Scanning microscopy using active resonating nanotips

Projet ERC « Starting Grant » du 7¢éme PCRD, Union Européenne, 2008-2013
Role : coordinateur principal

Financement obtenu : 1 500 k€

ST Microelectronics

Microrésonatenrs MEMS en technologie silicinm

Collaboration industrielle avec ST Microelectronics, Crolles, France, dans le cadre du
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Enhanced Spontaneous Emission by Quantum Boxes in a Monolithic Optical Microcavity

J.M. Gérard,* B. Sermage, B. Gayral, B. Legrand, E. Costard,” and V. Thierry-Mieg?

France Télécom/CNET/DTD/CDP, 196 avenue H. Ravera, F-92220 Bagneux, France
(Received 3 April 1998)

Semiconductor quantum boxes (QB’s) are well suited to cavity quantum electrodynamic experiments

in the solid state because of their sharp emission.

We study by time-resolved photoluminescence

InAs QB’s placed in the core of small-volume and high-finesse GaAs/AlAs pillar microresonators. A
spontaneous emission rate enhancement by a factor of up to 5 is selectively observed for the QB’s which
are on resonance with one-cavity mode. We explain its magnitude by considering the Purcell figure
of merit of the micropillars and the effect of the random spatial and spectral distributions of the QB’s.

[S0031-9007(98)06704-0]

PACS numbers: 78.55.Cr, 12.20.—m, 78.66.—w

In a founding paper, Purcell proposed to control the
spontaneous emission (SE) rate of a quasimonochromatic
dipole by using a cavity to tailor the number of electromag-
netic modes to which it is coupled [1]. Cavity quantum
electrodynamics (CQED) has provided a firm theoretical
and experimental basis for this revolutionary concept [2]
and has been since 1990 a major source of inspiration for
the research activity on solid-state optical microcavities
[3—14]. An ability to enhance the SE rate (Purcell effect)
would open novel avenues for physics and engineering [3],
e.g., the development of high-efficiency light emitters.

Let us first examine the requirements for observing a
large Purcell effect. Originally [1], Purcell considered a
localized dipole (wavelength A, linewidth AA,) placed on
resonance with a single cavity mode (wavelength A., line-
width A A, quality factor Q = A./AA.). Since AX, <
A\, the escape time of SE photons out of the cavity is
much shorter than the radiative lifetime and reabsorption
is negligible. In this so called “weak coupling regime,” the
emitter feels a quasicontinuum of modes and the SE rate
is given by the Fermi golden rule. For an electric dipole
transition

1 4 TN,

- = 7pcav(w)<|d &)%),

T h
where £(7) is the vacuum electric-field amplitude at the
location 7 of the emitter and d is the electric dipole.
peav(w) is the density of modes at the emitter’s angular
frequency w and is given by a normalized Lorentzian in
the cavity case. A simple derivation shows that the SE
rate in the cavity mode, referenced to the total SE rate
in a homogeneous medium, is given by the Purcell factor
F, = 3Q/\3/4772n3V, where n is the refractive index of
the medium and V is the effective mode volume [15],
provided several important conditions are satisfied: The
emitter must be on exact resonance, located at the antinode
of the vacuum field, with its dipole parallel to the vacuum
electric field. In other words, the Purcell factor is a figure
of merit for the cavity alone, which describes its ability to
increase the coupling of an ideal emitter with the vacuum
field, via a local enhancement of its intensity (small V’s)

1110 0031-9007/98/81(5)/1110(4)$15.00

or of the effective mode density (high Q’s). In practice,
however, the choice of the emitter is essential, since its
linewidth puts an upper limit on the cavity Q’s which can
be used (Q < A./AA.). Early CQED experiments have
benefited in this respect from the compatibility of Rydberg
atoms and high-F,, microwave cavities, resulting in a 500-
fold cavity enhancement of the SE rate [2].

At optical frequencies, planar dielectric cavities using
distributed Bragg reflectors (DBR’s) have been studied
first due to the excellent control provided by layer-by-layer
fabrication techniques. However, such planar cavities sup-
port a continuum of modes and theory [4,6] predicts SE
enhancement factors close to unity for independent light
emitters in the weak coupling regime, as observed, e.g.,
for rare-earth atoms [5] or GaAs quantum wells (QW’s) in
low Q cavities [6]. More recently, progress in microfab-
rication techniques has allowed a three-dimensional (3D)
engineering of the refractive index on the wavelength scale
and a rich diversification of the microcavity designs. Silica
microspheres [8], pillar microresonators [9—11], photonic
disks [12] and wires [13], and 1D photonic bandgap mi-
crocavities [14] sustain a discrete set of resonant modes
(as well as a continuum of leaky modes) and have the po-
tential to display the Purcell effect (F), > 1), provided a
convenient emitter is used. The large spectral width of
commonly used emitters, i.e., rare-earth atoms in dielec-
tric matrices (~20 nm at 300 K) or semiconductor QW’s
(~1 nm, even at low temperature), has been until now a
major hindrance in this respect, leading to SE enhance-
ment factors of the order of unity in the weak coupling
regime [3,10].

Self-assembled InAs QB’s constitute an appealing al-
ternate class of light emitters [11]. Owing to their dis-
crete density of electronic states, individual QB’s exhibit a
single, very narrow emission line (<0.1 nm) under weak
excitation conditions [16], which allows implementing
high O and high F', microcavities. We have inserted such
QB’s in the core of pillar microresonators, and we report
in this Letter the observation of a (up to) fivefold enhance-
ment of their SE when on resonance with a confined cavity
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mode. We show that the magnitude of this effect can be
quantitatively explained by considering both the cavity fig-
ure of merit I, and the effect of the random spatial and
spectral distributions of the QB’s.

The scanning electron micrograph (SEM) shown in
Fig. 1 highlights the structure of the micropillars under
study. These objects have a circular cross section, a
core diameter d in the 40-0.7 um range, and have been
processed [11] through the reactive ion etching (RIE) of a
GaAs/AlAs planar microcavity grown by molecular beam
epitaxy. Apparent on this SEM is the one-wavelength-
thick cavity layer of GaAs, inserted between a 15 period
top DBR and a 25 period bottom DBR. Layer thicknesses
are designed for the on-axis resonance energy of the planar
cavity to be 1.33 eV. Five arrays of InAs QB’s (density:
4 X 10'° cm™? per array) have been inserted within the
GaAs cavity layer, close to the antinodes of the on-axis
resonant mode of the planar cavity. More precisely, two
arrays are located at 10 nm from the interface with the top
or bottom DBR’s, and the other three are, respectively,
at the center of the cavity layer, 10 nm above it, and
10 nm below it. In a reference sample without DBR’s, the
emission of such QB arrays is spectrally broad (60 meV),
due to QB size fluctuations, and centered around 1.33 eV.

The combination of the waveguiding by the sidewalls
and of the longitudinal confinement by the DBR’s allows
the pillar to sustain a discrete set of 3D confined modes
[9-11]. A simple estimate of their energies and field
distributions can be obtained by developing these modes

ode F @] 1ym (b)

1/ DBR

planar cavity

Q=5000

— f—

PL intensity (arb. units)

leaky modes

1” = —— GaAs/AlAs
DBR

1.33
Energy (eV)

FIG. 1. (a) Typical cw PL spectrum, obtained for a 3 um
diameter micropillar containing InAs QB’s. The vertical bar
and the arrows indicate, respectively, the resonance energy of
the planar cavity prior to etching and the calculated energies
for the resonant modes of the pillar. The noise level for this
spectrum is 100 times smaller than the background PL from
leaky modes. (b) SEM displaying a GaAs/AlAs micropillar;
its diameter d, measured in the cavity region, is 1 um. The
location of the five QB arrays within the GaAs cavity layer is
sketched in the inset.

as linear combinations of the guided modes of a GaAs
cylinder [11]. Focusing our attention on the fundamental
resonant mode of the pillar, hereafter labeled F, we
can estimate within this framework its effective height
(~2A./n) and area (~md?/16). Such a micropillar as
shown in Fig. 1 is thus able to confine light within an
effective volume as small as ~5 (A./n)>.

These confined modes can be conveniently probed by
microphotoluminescence (mPL), using the QB arrays as a
broadband internal light source [11] (see Fig. 1). These
modes contribute a series of sharp lines to the mPL spec-
tra, which allows us to measure their energies and Q’s. In
addition, we observe for the thinnest pillars a broad fea-
tureless background related to the SE from off-resonance
QB’s into leaky modes. This emission, which exits the pil-
lar through its sidewalls, can be partially collected by our
setup for small enough diameters (d < 4 pum). Coming
back now to mode F, Q is very close to the planar cavity
value (~5200) for diameters larger than 3 um. For thin-
ner pillars, the scattering by the roughness of the sidewalls
reduces the photon lifetime inside the cavity, and thus Q.
For the present optimized RIE process, Q is still close to
2000 for mode F for some 1 wm diameter pillars, which
corresponds to a record Purcell factor for such microcavi-
ties (F, = 32).

We thus expect to observe a clear Purcell effect when
studying such small radius pillars containing QB’s. Obvi-
ously, only those QB’s which are both well matched spec-
trally with mode F and located close to its antinode (i.e.,
near the center of the pillar) will experience a strong en-
hancement of their SE rate. In spite of the random spectral
and spatial distribution of the QB’s, this effect leads, as
shown in the following, to a global shortening of the aver-
age radiative lifetime of the QB’s which emit photons into
mode F. Time-resolved mPL is a convenient technique
for studying such effects. For low enough temperatures,
charge carriers are trapped in QB states. Unlike QW’s,
their migration toward nonradiative centers is quenched,
as shown previously for InAs QB’s in a dislocated GaAs
layer [17] or placed at 50 nm from a RIE etched surface
[16]. The PL decay time 7, thus reflects accurately the
radiative lifetime of trapped electron-hole pairs.

Single pillars have been studied at 8 K, using a setup
based on a streak camera and on a Ti:sapphire laser deliv-
ering 1.5 ps pulses at 82 MHz. A microscope objective is
used to focus the laser beam within a 3 wm diameter laser
spot and to collect the PL. For good control of the exci-
tation of the QB system, we use a 1.48 eV laser energy,
which is below the band gap of GaAs and above the stop
band of the DBR’s. Under such conditions, the charge
carriers are photogenerated in the InAs wetting layers of
the QB arrays, which ensures a good transfer toward con-
fined QB states. The average excitation power P¢y lies in
the 0.5-5 uW range, which corresponds to an estimated
density of photoexcited carriers of the order of 0.1 to 1
electron-hole pair per QB for each laser pulse. Such weak
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excitation conditions ensure that only the fundamental op-
tical transition of the QB’s contributes to the SE, which is
essential to get reliable information on the cavity effect.

We compare in Figs. 2(a) and 2(b) the time-resolved PL
spectra obtained for a given class of QB’s either placed in
bulk GaAs or on resonance with mode F in the pillar shown
in Fig. 1(b) (d = 1 um, F, = 32). For this pillar, mode
F is centered at 1.351 eV so that we collect for both spec-
tra the PL emission within the 1.351 = 0.001 eV spectral
window. For the bulk reference, we observe a short PL
rise time (<50 ps), which highlights the efficient capture
and relaxation of the photogenerated carriers, and a mono-
exponential decay curve with a 1.3 ns time constant, in
agreement with previous experimental work [17]. A much
faster decay is observed for QB’s on resonance with mode
F (73" ~ 250 ps). As expected in this low excitation
regime, the shape of the profile and 7, do not change sig-
nificantly with Pe [18]. We consider this clear shortening
of 74, which is also observed when QB’s are on resonance
with other confined modes of the pillar, as being due to the
Purcell effect.

The study of the SE of off-resonance QB’s into the leaky
modes provides a firm support for this interpretation. The
efficient collection of this SE by our setup for d < 2 um
allows the study of 7, in a single experiment for both on-
resonance QB’s and QB’s detuned by a few meV with re-
spect to mode F. For such a small band gap difference,
QB’s in bulk GaAs exhibit the same 7,. The temporal pro-
file shown in Fig. 2(c) has been obtained for the same pillar
as Fig. 2(b) by integrating the signal from off-resonance
QB’s over the 1.339-1349 eV spectral range in order to
improve the signal to noise ratio. In clear contrast with on-
resonance QB’s, their PL decay rate (T:}“ ~ 1.1 £ 0.2 ns)
is close to the lifetime of reference QB’s in bulk GaAs.
The same behavior is observed for off-resonance QB’s

(@) t,=1.3ns

() ty=1.1ns

PL intensity (lin. units)

A
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2000

1000
time (ps)
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FIG. 2. Time-resolved PL spectra for QB’s in a GaAs matrix
(a) or in the core of the pillar shown in Fig. 1(b) and either
placed on resonance (b) or out of resonance (c) with the
fundamental mode. The dashed lines are monoexponential fits
of the decay. The solid line in (b) features the result of our
theoretical model.
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emitting slightly above mode F'. As a result, nonradiative
recombination at etched sidewalls is not likely to explain
the lifetime shortening observed for on-resonance QB’s,
which can be unambiguously attributed to a selective SE
enhancement due to their resonant coupling with mode F.

This effect has been studied for variable pillar diameters
(Fig. 3). For each pillar under study, the on-resonance life-
time of the QB’s, 73" , is extracted from a monoexponential
fit of the PL decay over the first nanosecond after the pulse.
Within experimental accuracy, we observe a smooth regu-
lar increase of 1/73" as a function of Purcell’s factor F p-
It does not exhibit such a monotonic dependence on Q or
V since Q displays large fluctuations from pillar to pillar
for a given pillar size in the 1-2 um range. As expected,
the Purcell factor is the relevant microcavity figure of merit
for our problem.

For a more quantitative analysis we must also consider,
besides F,, how the emitters are coupled to the vacuum
field. First, their electric dipole is randomly oriented in
good approximation as shown by recent PL studies [19].
Second, the SE rate of a given QB into a cavity mode
depends on its location 7 and emission wavelength A,,
which govern, respectively, the amplitude of the vacuum
field it feels and the density of modes to which it is coupled.
Finally, the global SE rate 1/7 of a given QB combines
the emission into the leaky modes of the micropillar,
1/7T1eak, and the emission into mode F, which is twofold
polarization degenerate [9,11]. We assume that 1/,
is close to 0.8/7, where 7¢ is the emitter’s lifetime in
bulk GaAs, as for planar GaAs/AlAs cavities [4,6]. To

6 -
5 L
4 L
§
°
~ 3F
©
2 -ﬁiﬁ I Q=2000 .
d=1.3 ym
} Q=960
TF a=s200 d=1 um ]
d=4.2 pm
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Purcell factor F,

FIG. 3. Experimental (dots) dependence of the PL decay time
7g" as a function of the Purcell factor F,. d and Q are
indicated for some of the pillars under study. Error bars
correspond to a +70 ps uncertainty on 77". The solid line
shows the result of our calculation of the average lifetime of
on-resonance QB’s.
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summarize,

o _ 2F, |(7)P AN2
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max

+ 0.8.

Even for our thinnest pillars (d = 0.9 pwm) the number
of QB’s coupled to mode F is large enough (~30) for al-
lowing a statistical averaging of the effect of the spatial
and spectral distributions. For that purpose, we assume
that the QB’s are randomly distributed and homogeneously
excited during the pulse. The temporal evolution of the
emission in mode F is then obtained through a spatial aver-
aging over the pillar cross section and a spectral averaging
over the energy window corresponding to the resolution
of our experiment (A, = 1 nm). As shown in Fig. 2(b),
a satisfying agreement with the experimental temporal
behavior of the PL is obtained, without any adjustable
parameter.

As for experimental profiles, such a theoretical PL
decay curve can be reasonably approximated by a single
exponential during the first nanosecond after the pulse.
We compare in Fig. 3 this calculated initial decay time
to our experimental data. Here again, our description of
Purcell effect for this inhomogeneous collection of emitters
accounts well for the experimental results. We note also a
slight systematic deviation for the largest pillars (F, < 8
on Fig. 3). Such structures are wider than our laser spot
(d > 3 um), which can lead to a preferential excitation
of QB’s located close to the center of the pillar, and better
coupled to the vacuum field. A detailed discussion of this
effect is beyond the scope of this Letter.

Clearly, InAs self-assembled QB’s are outstanding
light emitters for observing SE enhancement in solid-state
microcavities, which opens novel avenues for funda-
mental physics and optoelectronics.  Vertical-cavity
light-emitting diodes (LED’s) are potential challengers
of lasers for, e.g., telecom distribution, owing to their
narrow linewidth, reliability, and easy coupling to op-
tical fibers. Using the Purcell effect on a QB active
medium might allow us to obtain in a near future
pulse decay times in the 50 ps range and LED oper-
ation frequencies up 10 GHz, only limited by carrier
relaxation dynamics [20]. In principle, using much bigger
InAs QB’s, emitting, e.g., around 1 eV, should allow us
to implement the Purcell effect up to room temperature.

These results also pave the way to fascinating experi-
ments on single QB’s in high F), microcavities. A solid-
state replica of the ultimate “one atom + one mode”
CQED system can be obtained through the insertion of a
very dilute QB array (1 QB per um?) in a micropillar with
elliptical cross section and nondegenerate fundamental
mode [21]. A temperature tuning of the QB emission
energy should allow us to demonstrate on a single light
emitter the effect of the resonant coupling to a discrete
mode. For the present state of the art, the SE enhancement
factor would be about 10 on resonance. In this regime,

the QB emits only one photon into leaky modes when
nine photons are funneled into the cavity mode, which
corresponds to an extremely good figure of merit 8 for
the SE coupling efficiency (8 ~ 0.9). Finally, the photon
flux in mode F should exhibit as for single atoms a
clear antibunching behavior. Owing to this unique set of
properties, such solid-state light emitters might open very
interesting opportunities for the generation of photon num-
ber squeezed states of light and, in particular, for quantum
cryptography [3].
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Scanning tunneling microscopy and scanning tunneling spectroscopy

of self-assembled InAs quantum dots
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We present cross-sectional scanning tunneling microscopy images and scanning tunneling
spectroscopy results of InAs quantum dots grown on GaAs. The samples contain 12 arrays of
quantum dots. The analysis of the scanning tunneling microscope images reveals the self-alignment
of the dots as well as the different dot interfaces with the under- and overgrown GaAs layers. We
measure the strain distribution along the [001] direction in the (110) plane. The roughness of the dot
interfaces along the [110] direction is also estimated and local spectroscopy of the dots evidences
the electronic confinement (measured gap of 1.25 eV compared with 0.4 eV for bulk InAs).
© 1998 American Institute of Physics. [S0003-6951(98)03627-4]

One exciting and promising direction of semiconductor
physics is the use of low dimensional structures such as
quantum dots (QDs) obtained by self-organized growth. QD
arrays are now used as an active medium in certain laser
structures and inserted into optical cavities to study quantum
electrodynamic effects.! Such QDs are indeed very interest-
ing light sources due to their high radiative efficiency, large
spacing between confined states, and quite monochromatic
emission (typically 0.1 meV) with no thermal broadening.
The most widely studied QD system is InAs on GaAs where,
due to a 7% lattice mismatch, InAs aggregates into QDs
from typically a 1.7 monolayer (ML) InAs planar wetting
layer. Moreover, when successive InAs layers covered by
GaAs are used, the QDs are vertically self-aligned in the
growth direction.>™ Photoluminescence (PL) and transmis-
sion electron microscopy (TEM) are commonly used to char-
acterize, respectively, the optical and morphological proper-
ties of QDs.>~> PL gives spectroscopic information and TEM
averages over many atomic layers. One powerful comple-
ment to these techniques is the scanning tunneling micro-
scope (STM) which allows analysis of surfaces with atomic
resolution as well as local spectroscopy.6’7 One limitation of
the STM is its capability to analyze only surfaces. This draw-
back can be overcome by working on cleaved surfaces. For
GaAs, the (110) cleaved surface is electronically unpinned,
due to the buckling effect in which there is a relaxation of
the arsenic and gallium atoms leading to an empty state lo-
calized at the gallium site and a filled state localized at the
arsenic site, with a gap of 2.4 eV (Ref. 8) [the InAs(110)
cleaved surface is also unpinned’]. So, cross-sectional STM
(XSTM) has been used to analyze surfaces, interfaces, or
buried delta-doped layers.!°"'3 To our knowledge, only one
work was recently published on InAs QDs studied by
XSTM.'"*
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In this letter, InAs QDs are investigated using XSTM
and local spectroscopy. STM images allow us (i) to measure
the size of the dots, (ii) to confirm the self-alignment of the
QDs in the [001] growth direction, already studied by
TEM,?7 (iii) to analyze the roughness along the [110] direc-
tion of the different dot interfaces with the under- and over-
grown GaAs layers, (iv) to measure the strain along the [001]
direction in the QD area, and, finally, (v) to evidence the
electronic confinement in the dot from the spectroscopic
measurements.

The samples are grown using molecular beam epitaxy
and are made of 12 arrays of QDs surrounded by 85 nm
AlAs layers on a GaAs substrate. In order to build each QD
array, we deposit 0.55 nm of InAs within 1 s at 520 °C
immediately buried with GaAs. The 12 QD arrays are orga-
nized in three groups of 3, 6, and 3 arrays, respectively. The
groups are separated by a 70 nm GaAs layer. In each group,
the arrays are separated by a 13 nm GaAs layer. Such a
structure allows us to study correlations between arrays, and
in particular the self-alignment of the QDs. Under such con-
ditions the PL emission of the sample is centered at around
1.1 eV at 77 K with a full width at half maximum (FWHM)
equal to 60 meV. AlAs layers are used as markers to easily
find the structure during STM imaging.

The STM and scanning tunneling spectroscopy (STS)
measurements were performed with an ultrahigh vacuum
(UHV) Omicron STM with a base pressure lower than 3
X 107! Torr on (110) cleaved surfaces. The samples were
cleaved in vacuo to yield atomically flat, electronically un-
pinned (110) surfaces perpendicular to the [001] growth di-
rection. The W tips were prepared as follows: after an elec-
trochemical etch in NaOH, they were cleaned and sharpened
in UHV by mixed heating, field emission, and ion milling
processes. Very clean tips with radii of less than 6 nm were
routinely obtained. In order to increase the sensitivity of the
spectroscopic measurements, we used a z ramp of 6 A to-
wards the surface when the voltage approached zero. The
conductivity dI/dV was measured using an ac modulation (6

© 1998 American Institute of Physics
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FIG. 1. STM image (500%500 nm?) of the 12 (3, 6, 3) quantum dot arrays.
The conditions for imaging are V=—2.3 V and /=0.15 nA.

kHz, 20 mV peak to peak) applied on the bias voltage V and
detected by a lock-in amplifier, the density of states being
proportional to the quantity (d1/dV)/(1/ V). To avoid the
conductance diverging at the band edges, we used an expo-
nential function for broadening the conductance'® with a
broadening width equal to 1.4 eV.

Figure 1 gives an overview of the 12 QD arrays (500
X500 nm?). The dark and gray stripes on each side of the
QDs are AlAs and GaAs layers, respectively. The image
clearly shows the self-alignment of the dots inside each
group of QD arrays.>~> However, the correlation of the dot
positions is very weak over the three groups of QD arrays.
An explanation can be given by the fact that the self-
alignment is induced by the strain: the strain created by a dot
is strong enough over 13 nm to induce alignment of a neigh-
boring dot, but the same strain is too weak if the next QD
array is grown 70 nm from the previous one. The dots appear
more or less bright depending on their locations with respect
to the surface. The wetting layers are also clearly resolved as
bright stripes. Since InAs has a lower gap than GaAs, elec-
trons are confined in these layers which act as quantum
wells. Owing to the higher electron density, the STM current
tends to increase when the tip is scanning over such a layer.
Thus, in the constant current mode, the tip to sample distance
increases. For the same reason, we also observed that the
QDs are brighter than the InAs wetting layers because they
have a lower gap. Finally, the QDs are lens shaped, with an
average size of the order of 26 nm in the [110] direction and
4 nm in the [001] direction. Note that the lens shape ob-
served is different from the pyramidal one commonly used
for theoretical calculations.'®

Figures 2(a) and 2(b) (16X 16 nm?) are simultaneously
acquired images at positive (+1.8 V) and negative (—1.8 V)
sample bias (dual mode) with a constant current of 130 pA.
The local density-of-states (LDOS) associated with arsenic
atoms is resolved at negative bias, whereas the LDOS asso-
ciated with gallium or indium atoms is resolved at positive
bias. We observed that the interface between the GaAs layer
and the QD (bottom of the dot in the [001] direction) is
abrupt, whereas the transition from the dot to the GaAs layer
(top of the dot in the [001] direction) is gradual, and associ-
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FIG. 2. Simultaneously acquired STM images (16X16 nm?) of a dot taken
at sample bias of (a) +1.8 and (b) —1.8 V.

ated with a GalnAs alloy. We have measured the root mean
square (rms) roughness of the interfaces of a QD along the
[110] direction [partly shown in Fig. 2(a)]. This rms value is
defined as the square root of the sum of (x;— x,)>divided by
N where x, is the average position of the interface atoms
along the [110] direction, x; is their current position, and N is
the total number of atoms considered. For the QD shown in
Fig. 2(a), we have examined 53 atoms for the interface be-
tween the GaAs layer and the dot (bottom of the dot) and 33
for the interface between the dot and the GaAs overgrown
layer (top of the dot). We estimate a roughness of 3.7+0.3
and 49+0.3 A, respectively, which shows that the QD top
interface is of poorer quality than the bottom one. This effect
is probably due to the indium segregation phenomenon dur-
ing the growth of GaAs on InAs.

Figure 3 gives the measured strain €, along the [001]
axis across a dot center. This strain is calculated using the
relation (d—dy)/d, where d is the distance between two
atomic rows along the [001] direction and d,, is the distance
in the corresponding bulk material (GaAs or InAs). The re-
sults are obtained from an average value over 15 measure-
ments. We observe that the GaAs is highly compressed at the
edges of the QD and that the QD is expanded (up to ~7%
with an average value of 5%) but with a partial relaxation at
the center. The shape and amplitude of €_, are in good agree-
ment with previous theoretical results of Grundmann ez al.'®
for pure InAs dots. Indeed, they calculated an expansion of
up to 7% for a pure InAs dot with a compression of the GaAs
at the edges of the dot down to 10%, i.e., of the same order
as our experimental results. |€,,| would obviously be much
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FIG. 3. Measured strain €, along the [001] direction across one dot. Error
bars take into account the fact that the atom rows meander along the [110]
direction.

lower for a GalnAs alloy (about 1.5% for a Gagglng,As)
simply assuming a linear approximation for the lattice con-
stant. We think that the almost 7% expansion we measured
on the dot is an indication of a dot with a pure InAs core.

Figure 4 gives, for the first time we believe, a compari-
son of local spectroscopic measurements performed on dots
and on the GaAs surface far from the dots. The curves pre-
sented correspond to an average of five curves with, for each
point of each curve, an average over 50 values. We find a
gap of 1.4 eV for GaAs whereas the gap of a dot is of the
order of 1.25 eV (more or less 50 meV). This value is much
larger than the gap of InAs bulk (0.4 eV). The difference can
be partly explained by the strain effects in the dot and de-
pends mainly on the electronic confinement in the dot. Let us
note that if no confinement is assumed, a 1.25 eV gap would
be associated to a GalnAs alloy with typically 20% of In.
The presence of surface donor states'” associated with trun-
cation effects due to cleaving is ruled out. Indeed, if the 1.25
eV gap were due to these donor states, the corresponding
alloy should have a greater gap (i.e., less In in the GalnAs
alloy), and, in the case of a Gagglng,As alloy, these states
would give a lower gap value than the one measured. Thus,
our experimental strain results, showing a pure InAs dot
core, allow us to propose that the 1.25 eV gap measured on
a dot is mainly linked with a high electronic confinement in
the dot.

In conclusion, we presented STM and STS results on
InAs QDs with atomic resolution. We show the self-
alignment of the dots and the different interface roughness of
the dots with the lower and the upper GaAs layers (with
respect to the [001] direction). We also measured the local
strain of the dots, showing strong strain effects as well as
partial relaxation of InAs in the dot center. These experimen-
tal results are in agreement with previous theoretical calcu-
lations assuming pure InAs dots. Between two groups (3, 6,
or 3) of QD arrays, the distance is 70 nm and the distance
between two arrays of the same group is 13 nm. As the dots
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FIG. 4. Local spectroscopy measured on a quantum dot (solid line) and on
GaAs far from the dots (dashed line).

are self-aligned only in a given group but not from group to
group, we deduce that the strain effects have a significant
influence at a distance of less than 70 nm. Finally, with re-
gard to the strain measurements, the spectroscopic measure-
ments evidence the electronic confinement in the dots and
the STS potential for studying the confined energy levels of
QDs.
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We have investigated the electronic structure of the conduction band states in InAs quantum boxes
embedded in GaAs. Using cross-sectional scanning tunneling microscopy and spectroscopy, we report
the direct observation of standing wave patterns in the boxes at room temperature. Electronic struc-
ture calculation of similar cleaved boxes allows the identification of the standing waves pattern as the
probability density of the ground and first excited states. Their spatial distribution in the (001) plane is
significantly affected by the strain relaxation due to the cleavage of the boxes.

PACS numbers: 73.20.-r, 61.16.Ch, 71.24.+q

Semiconductor zero-dimensional (0D) quantum struc-
tures, or quantum boxes (QB), exhibit a three dimensional
confinement with a §-function-like electronic density of
states. In the past years, self-assembled QB have shown
very rich spectroscopic signatures [1]. As their optical
properties depend on the wave functions of the electron
and hole confined in the box, the knowledge of the shape,
the extent, and the overlapping of the different wave
functions is therefore of prime interest. So far, to glean
details of the wave functions in such OD structures, a
growing number of theoretical works have been achieved.
The electronic structure of semiconductor boxes with
different sizes and facet orientations, embedded or not in
an overlayer, have been calculated [2]. But the charge
densities associated with the confined wave functions
have not yet been resolved experimentally. Even though
some experimental results, in electroluminescence and
magnetophotoluminescence, have been obtained on the
average spatial extent or symmetry of the hole or electron
wave functions for an array of boxes [3,4], a detailed
analysis of the wave functions in a single box is still
missing.

In recent years, scanning tunneling microscopy (STM)
and spectroscopy have provided unique means to charac-
terize low dimensional structures. These techniques have
allowed the determination of the energy level structure and
the observation of the charge densities in artificial struc-
tures like the quantum corral [5] or on natural scatter-
ing centers like surface steps [6] and nanoscale islands
[7]. Since the temperature imposes a limit of the spec-
troscopic resolution of the STM, most of the experiments
were achieved at low temperatures. Indeed, at room tem-
perature, the energy separation between electron levels
must be in the range of a few kT, to resolve each of them
individually. In the case of OD semiconductor nanostruc-
tures, this requirement is fulfilled.

Such nanostructures can be formed by the controlled
growth of InAs on a GaAs substrate in the Stransky-
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Krastanow growth mode. Recently, cross-sectional STM
studies of InAs QB buried in GaAs have been achieved on
the (110) face of cleaved samples to determine the shape
and size of individual boxes at an atomic resolution [8].
Here, we investigate the conduction band (CB) states of
InAs quantum boxes embedded in GaAs with the spec-
troscopic ability of the STM. We observe at room tem-
perature, for the first time, standing wave patterns in the
InAs boxes associated with the lowest CB states. For
comparison, within the single band effective mass approxi-
mation, we calculate the electronic structure of the box
according to its shape given by the STM image. This
calculation enables us to determine unambiguously the
spatial distribution of the states in the (110) plane of a
truncated box.

The InAs quantum boxes were grown by molecular
beam epitaxy on a (001) oriented GaAs substrate, with
a residual p-type concentration. The active part of the
samples consists of 15 arrays of InAs boxes separated by
15 nm GaAs barriers. The whole structure is covered by a
140 nm GaAs overlayer. In order to build each box array,
2.3 monolayers of InAs were deposited on the GaAs layer
within 20 s at a temperature of 520 °C. They were immedi-
ately buried with GaAs. Samples cut from the wafer were
cleaved in situ at a pressure below 5 X 10~ Torr. Poly-
crystalline tungsten tips were prepared by electrochemical
etching. The tips were then cleaned by heating and sharp-
ened by a self-sputtering process in UHV. Topographic
STM images were acquired with a 120 pA current and
positive sample biases.

In Fig. 1, we display a cross-sectional topographic STM
image of a stack of self-aligned QB along the [001] growth
direction. The QB appear bright and the GaAs layers dark.
The four boxes are lying on bright layers which corre-
spond to the wetting layers. We may expect the boxes that
show the largest sizes and the highest contrast to be cleaved
near the dot center, leaving one-half of the boxes under-
neath the cleavage plane. We will now focus on such

© 2000 The American Physical Society
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[110] <
[001]

FIG. 1. STM image of the (110) face of an InAs box-stack
layer in GaAs. The image was acquired at a sample bias of
1.86 V. Inset: Schematic diagram of the cleave.

boxes, where the confined electron states can easily be re-
solved. In general, these boxes have a length around 20 nm
and their height ranges from 4 to 5.6 nm.

As the sensitivity of the spectroscopy measurements de-
pends strongly on the tip-sample separation, we first focus
on the contrast mechanism of topographic STM images.
To estimate the relative contributions of the electronic ef-
fects and the strain relaxation on the contrast, we have
performed computations on cleaved InAs boxes embedded
in GaAs. A truncated pyramidlike InAs box, with a 20 nm
[100] X [010] square base and {110} faces, was considered
in the calculation. The truncated pyramid lies on a 0.4 nm
thick wetting layer. The calculated box was cleaved per-
pendicular to the [110] direction, along the main diagonal
of the square base. Strain relaxation at the cleaved edge
was calculated with a finite difference method within con-
tinuum elasticity theory, following the work of Grundmann
et al. [9].

Figure 2(a) shows the calculated structural height varia-
tion at the cleavage surface due to the strain relaxation. For
comparison, a contour line plot obtained from the central
dot on the STM image in Fig. 1 is plotted in Fig. 2(b).
Both the computation and the experimental observation
give a height variation of 4 A. At voltages higher than
+1.86 V, the strain relaxation is thus the major source for
the contrast between the box and the surrounding layer.
This result is similar to the one found for InGaAsP het-
erostructures imaged at sufficiently large positive sample
bias [10].

To investigate the electronic structure of a box, tunneling
current voltage curves were acquired simultaneously with

[001]
4A

[110]

FIG. 2. Comparison of the height variation between (a) a simu-
lated topographical image and (b) a STM image of the cleaved
InAs box located in the center of Fig. 1. A low pass filter was
used to remove the atomic corrugation from (b). For clarity, a
contour line plot is displayed.

the topographic image above individual quantum boxes. At
every point of the image, obtained with a sample voltage of
+2.15 V, the feedback loop was switched off to measure
I-V curves. During an /-V measurement, the vertical posi-
tion of the tip is held stationary. A current image at a given
voltage is then drawn by plotting in each point of the im-
age the value of the current obtained at this point during the
1-V measurement. The results are displayed in Fig. 3. Fig-
ure 3(a) is the topographic image of a QB. This particular
box has a base length of 20 nm and a height of 4 nm. Fig-
ure 3(b) shows a typical series of tunneling current voltage
curves taken at different locations above the QB. Depend-
ing on the positions where the I(V) curves are taken, a sig-
nificant voltage offset can be seen. The current images are
displayed in Figs. 3(c) and 3(d). They were obtained for
an applied voltage of +0.69 and +0.82 V, respectively. In
these images, regions of high current are bright and regions
of low current are dark. While the Fig. 3(a) outlines the
box contour, the current image in Fig. 3(c) shows a stand-
ing wave pattern in the center of the box. The intensity of
this feature varies with voltage: It becomes clearly visible
at a voltage of +0.63 V, and its intensity increases up to
+0.74 V. At a voltage of +0.74 V, the standing wave pat-
tern suddenly changes. Two new features are now apparent
surrounding the central feature in the [110] direction, as
shown in Fig. 3(d). Their intensity increases with voltage
up to +0.9 V. For sample voltages larger than +0.9 V,
the box becomes brighter and brighter with no other dis-
tinct feature visible in the box. For such large voltages, we
may expect to tunnel into the empty states of the wetting
layer and the GaAs conduction band.

We have previously shown that the tip-sample separa-
tion is insensitive to the electronic effects for a voltage
of +2.15 V. Therefore, the variation of the tip-sample
separation over the quantum box can be considered signifi-
cantly small and cannot explain the measured 2 orders of
magnitude in the current images.
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FIG. 3. Simultaneously acquired topographic and current im-
ages of an InAs QB: (a) STM topograph with +2.15 V applied
to the sample, (b) tunneling current voltage curves for different
locations in and near the box as reported in (a), current images
at a sample bias of (¢c) +0.69 V and (d) +0.82 V. The bound-
aries of the box, determined from Fig. 2(a), are outlined in each
image. The grey-scale ranges from 0.01 to 0.8 pA and 1.5 pA
for (c) and (d), respectively.

The wave patterns in Figs. 3(c) and 3(d) are obtained
without the interference of mechanical contributions and so
reflect the spatial distribution of the lowest electron states
confined in the box. As only the states lying between the
Fermi levels of the sample and of the tip contribute to the
tunneling process, the standing wave pattern at a voltage of
+0.69 V corresponds therefore to the probability density
of the electron ground state in the box, whereas at a voltage
of +0.82 V, the standing wave pattern can be regarded as
a combination of the probability densities of the electron
ground and first excited states [11].

1070

To confirm the origin of the observed standing wave pat-
terns, we performed electronic structure calculations on a
cleaved InAs box embedded in GaAs. The box has a simi-
lar shape to the one considered in the previous part. The
conduction band states of the box were computed with a
single band spatially varying effective mass approxima-
tion. A finite element method with piecewise-linear inter-
polation elements was used. The CB strain potential and
effective mass tensor were calculated for each cell with an
eight band k - p model [12,13]. The mean effective mass
in the InAs box was found to be 0.039m,, in agreement
with other calculations [13,14]. The piezoelectric poten-
tial was neglected, its effects being less important [9]. En-
ergies are measured with respect to the conduction band
minimum of bulk GaAs. All parameters are taken from
Ref. [14]. A 4.07 eV high barrier was assumed between
bulk GaAs and vacuum.

The squared ground state [000) [15] and first excited
state |010) are plotted in Fig. 4. Their energy is, respec-
tively, E = —307 and —190 meV. The ground state is
“s-like” (no nodes) and the first excited state is “p,-like”
with one nodal plane. Both states are pushed towards the
surface by the strain potential which abruptly decreases at
the cleaved edge [16]. Indeed, because of the strain relax-
ation, a “triangular” well appears along the [110] direction,
whose depth with respect to the innermost parts of the box
is about 500 meV. This triangular well increases the local
density of states near the cleavage surface that is scanned
by the STM tip.

Comparing the simulations with the experiments, we
find that Fig. 4(a) matches Fig. 3(c). Similarly, a linear
combination of Figs. 4(a) and 4(b) gives the probability
amplitude distribution of Fig. 3(d). Therefore, the calcu-
lated density for the ground state and first excited state
appears consistent with the STM current images.

As the geometry of the box remains to a large extent
unknown, other geometries (position of the cleaved sur-
face, shape of the base, ...) were investigated. In compo-
sition variations were also considered (In rich core with
flanks down to Gag7Ing3As) [17]. Although the eigen-
energies may depend on the detailed geometry and alloy
composition of the box, we always find an s-like ground
state separated from the next p,-like bound state by about
100 meV, which is consistent with our STM observations.
In the case considered here, two other bound states ex-
ist with respect to the wetting layer (E = —31 meV):
the [100) (E = —131 meV) and |020) (E = —60 meV)
bound states. However, the |100) state may be hardly
visible, the lobe pointing towards the surface being almost
nonexistent.

In conclusion, we have used the STM to study the proba-
bility amplitude distribution of conduction states in cleaved
InAs/GaAs QB. Tunneling spectroscopy performed on
a low dimensional semiconductor structure provides evi-
dence for size quantization at room temperature, due to
the large energy splitting. We have observed two bound
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FIG. 4. Isosurface plots of the charge densities of the electron
ground and first excited states just below the cleavage face of a
cleaved InAs box.

states: the ground state shows an s-like envelope function,
whereas a p,-like envelope function is found for the first
excited state. The shape of these envelopes is consistent
with our electronic structure calculation of cleaved InAs
QB. Our experiment demonstrates that the spatial varia-
tion of the probability densities of the electron states of
a semiconductor QB can be resolved. It should not be
restricted to electron states but could open up the possibil-
ity of obtaining the probability densities of the hole states.
Such a direct observation of the wave functions could bring
strong evidence for the presence of a permanent dipole in
InAs/GaAs QB [18].
The authors thank C. Delerue for fruitful discussions.
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Silicon nanowires with sub 10 nm lateral dimensions: From atomic force
microscope lithography based fabrication to electrical measurements
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The ability of the atomic force microscope (AFM) to realize lithography patterns on silicon surfaces
is widely known and leads to the formation of silicon nanostructures after an etching step. In this
article, we aim at improving the fabrication process to yield silicon nanowires with minimum lateral
dimensions for the realization of Coulomb blockade based devices. First, we focus on the AFM
lithography step: using pulsed voltages for the anodic oxidation of the silicon surface instead of the
commonly employed continuous polarization, we obtain an improvement of both AFM lithography
resolution and tip reliability. Second, after the wet etching step, we present a technique of oxidation/
deoxidation cycles, which allows a controlled thinning of the silicon wires. Combining these two
techniques, we obtain silicon nanowires the widths of which are lower than 10 nm. Finally, as the
wires are made on a silicon on insulator substrate, it opens the way to electrical characterization and
we present some realizations and results. © 2002 American Vacuum Society.

[DOTI: 10.1116/1.1470519]

I. INTRODUCTION

Nanometer sized structures are of prime interest for basic
physical studies and are very challenging in terms of techno-
logical realization. In this field of research, silicon nanostruc-
tures are very fascinating objects since they open the way to
low dimensional electronic effects and could offer full inte-
gration and technological compatibility with silicon micro-
electronic circuits.

The key point for fabricating silicon structures at nanom-
eter scale is lithography. Since the pioneering work of
Dagata' and further related works,2® it is now well known
that an atomic force microscope (AFM) operating in ambient
air can be used for the lithography step, involving the local
anodic oxidation of the silicon at the tip—surface junction
when a sufficient electrical field is applied. Many studies
have been devoted to the understanding and the control of
the local oxidation mechanism.”~'® The lithography is gener-
ally performed in noncontact mode using a continuous tip—
surface polarization.” The recently introduced pulsed voltage
techniques have  brought better resolution and
reproducibility.!”~!” However, little attention has been paid
to the feedback loop behavior of the AFM when continuous
patterns are drawn on the surface. This behavior is crucial for
tip—surface interaction control and thus for the lithography
quality and reliability. This point will be discussed in the first
part of the article.

The oxide pattern obtained by AFM lithography is robust
enough to act as a mask for the etching step. Dry or wet
etching is suitable to form the silicon nanostructures.!'~28
Unfortunately, there is an increase in the width of the struc-
tures due to etching anisotropy, especially for wet etching. In
the second part of this article, we show that an easy manner
to counteract this phenomenon is to make successive

YElectronic mail: bernard.legrand@isen.iemn.univ-lille1.fr
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oxidation/deoxidation treatments of the nanostructures.

Finally, electrical measurements of silicon nanowires re-
quire electrical contacts to connect the nanostructures to the
measurement setup. It is technologically very challenging to
ensure both technological compatibility with AFM lithogra-
phy and good electrical properties. In the last part of the
article, we present realizations of electrical contacts and elec-
trical measurements on silicon nanowires.

Il. EXPERIMENTAL SETUP

Local oxidation and surface imaging are both performed
with an AFM operating in ambient air in noncontact oscillat-
ing mode (Digital Instruments Nanoscope Illa). The cantile-
vers used are made of doped n-type silicon (Nanosensors,
Germany). The average force constant and resonance fre-
quency are typically 40 N/m and 300 kHz, respectively. The
radius of curvature of the tip apex is about 10 nm. Before
performing lithography by local oxidation, the cantilevers
are shortly dipped in a 10% hydrofluoric acid solution for 2
s, then rinsed in isopropyl alcohol, and finally dried under
nitrogen flux. This treatment prevents tip oxidation. Samples
are cut either from p doped (~10' cm™3, resistivity ~ 10
Q cm), (001) oriented silicon substrates or from silicon on
insulator (SOI) substrates (SmartCut technology) the top sili-
con layer of which is p doped (10" cm™3, resistivity ~10
Q) cm), (001) oriented and 6—20 nm thick. The thicknesses of
the buried oxide and the silicon substrates are, respectively,
400 nm and 700 um. Silicon surfaces are cleaned and passi-
vated by successive treatments in trichloroethane, acetone,
isopropyl alcohol, 10% HF acid solution, de-ionized water,
and finally dried in nitrogen flux. The pattern dimensions
(oxide line or silicon wire) are measured by the mean of
AFM topographic images. The width corresponds to the full
width at half maximum (FWHM). Unless otherwise noted,
no filtering processes aiming at canceling the tip convolution

©2002 American Vacuum Society 862
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FiG. 1. Retraction of the z-piezo tube of the AFM microscope vs the con-
tinuous bias applied between the tip and the surface.

effects with the surface topography have been applied to the
images or results. Note that in the case of objects on the
surface the height of which is comparable to the tip apex
curvature radius (typically 10 nm), the tip—surface convolu-
tion artifact is not negligible when the lateral dimensions of
the objects are typically below 100 nm.

lll. AFM LITHOGRAPHY IN NON-CONTACT MODE
A. Continuous tip bias voltage lithography

As noted by many authors,”'>?°3% AFM operating in non-
contact mode provides better resolution and reliability for
local oxidation than contact mode AFM. The microscope
feedback loop is the key feature to perform displacements of
the tip with respect to the surface and thus to draw continu-
ous oxide patterns, but few works have been devoted to its
behavior.>!*2 The bias applied to the tip for performing local
oxidation is usually on the order of 10 V in order to get an
electric field on the order of 10° V/m at the tip—surface junc-
tion, assuming an average tip—surface distance of 10 nm. We
have measured the effects of such a tip—surface bias on the
microscope feedback loop. The AFM tip is oscillating close
to the cantilever resonance frequency and the free oscillation
amplitude is chosen equal to 20 nm. Figure 1 shows the
z-piezo retraction (increase of the tip—surface distance) in-
duced by the feedback servo-loop when a continuous bias V/
is applied between the tip and the surface. The measurements
are done for three values of oscillation amplitude setpoint.
‘We observe that as V increases, the z distance increases. This
effect is all the more important when the setpoint is raised.
Note that in the case of a 10 nm amplitude setpoint and a 10
V bias, the tip—surface distance is increased by about 32 nm,
which is larger than the free oscillation amplitude value. Fi-
nally, a threshold voltage around 2 V is observed. Below this
threshold, the z retraction induced by the feedback loop is
negligible. The z retraction is explained by the electrostatic
forces occurring between the tip and the surface when the
bias is applied: electrostatic interactions tend to reduce the
oscillation amplitude of the cantilever. In order to maintain

JVST B - Microelectronics and Nanometer Structures

the oscillation amplitude equal to the setpoint value, the
feedback loop increases the tip—surface distance. The effects
are of less magnitude when the setpoint is decreased, because
the bias induced electrostatic effects are relatively less sig-
nificant compared to the mechanical interaction needed to
reduce the free oscillation amplitude to the chosen setpoint
amplitude. As far as the surface patterning by AFM local
oxidation is concerned, the feedback loop behavior that in-
creases the tip—surface distance when the tip—surface bias is
applied, leads to a diminution of the electric field at the tip—
surface junction. Moreover, too large tip—surface distance
may prevent formation of the water meniscus needed for the
oxidation reaction and thus prevent the lithography.'**° This
fact is usually uncited and is counteracted most often by
choosing a very low oscillation amplitude setpoint (typically
less than 10% of the free oscillation amplitude) ,32 which de-
creases the electrostatic effects and the tip retraction as ex-
plained above. The drawback of this technique is that the tip
is in strong interaction with the surface. The tip lifetime and
the lithography resolution are thus both degraded.

B. Pulsed voltage lithography

Another way to perform the lithography, described and
studied elsewhere, is the use of pulsed voltages applied to the
tip with the microscope feedback loop off. In this case, no tip
retraction due to the feedback loop is observed. Unfortu-
nately, continuous patterns have to be drawn point by point,
the microscope feedback loop being switched on during the
tip displacement from one point to the next and then
switched off to perform the oxidation. Note that the use of
pulsed voltages allows better control of the water meniscus
at the tip—surface junction and for short pulse duration lateral
diffusion of the ionic species involved in the oxidation reac-
tion is inhibited, which explains the lithography resolution
improvement.'**° In the context of our work, we have stud-
ied the use of pulsed voltages with the microscope feedback
loop on so as to combine better reliability and resolution
with easy tip displacement and lithography patterning. Dur-
ing the oxidation, a burst of pulsed voltages is applied to the
tip—surface junction with the feedback loop on. The fre-
quency of the pulsed voltages is equal to the frequency of the
cantilever excitation signal and the pulse duration is short
compared to the tip oscillation period. So, the pulsed volt-
ages are applied synchronously with the tip oscillation and
we introduce the phase between the cantilever excitation sig-
nal and the pulsed voltages as a new parameter to control the
lithography process.

Figure 2(a) shows oxidation patterns obtained using
pulsed voltages. The tip oscillation frequency, free oscilla-
tion amplitude, and amplitude setpoint are, respectively, 275
kHz, 15 nm, and 14.2 nm (95% of the free oscillation am-
plitude). The amplitude of the pulsed voltages is +12 V ap-
plied to the surface with respect to the tip, their duration is
0.2 us, ie., 5.5% of the tip oscillation period. 18 lines have
been drawn on the silicon surface with a 1 um/s tip velocity.
For each line, the phase between the pulsed voltages and the
cantilever excitation is increased. In this case, the phase var-
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FIG. 2. (a) AFM image (2X0.5 wm?) of 18 oxide lines obtained by the
pulsed voltage technique. The phase of the pulsed voltages is increased from
one pattern to the next one. (b) Variation of the oxide height and width of the
patterns of (a) vs the phase of the pulsed voltages.

ies from 0° to 320°. The average value of the applied voltage
is 0.65 V and we observe that surface oxidation occurs for
each line. Note that such a voltage value, if applied in a
continuous way, would not induce surface oxidation. This is
in agreement with the existence of an electric field threshold
(~10° V/m) for the oxidation process. A fine observation of
the feedback loop behavior during the oxidation has actually
shown a less than 2 nm z-piezo retraction. It is consistent
with the results of Fig. 1 which show that tip retraction is
negligible for continuous voltages below 2 V. However, the
pulses are applied at the cantilever resonance. Significant
perturbation of the cantilever motion and feedback response
could then occur due to the associated periodic electrostatic
force that acts as an extra excitation of the cantilever. We
have already carried out a detailed study of this phenomenon
and consequent effects in a previous paper,’! so this point is
not further developed here. In the case of the experiments
under consideration, the pulse voltage features have been
chosen in agreement with our previous studies’ in order to
minimize the perturbation to the cantilever and feedback re-
sponse.

In Fig. 2(b) both the width and height of each oxide line
have been reported versus the phase of the pulsed voltages.
The width and height vary, respectively, from 16 and 1.2 nm
to 26 and 1.9 nm. These variations of width and height are
quite sinusoidal versus the phase of the pulsed voltages.
They can be explained by two facts. First, the pulsed volt-
ages are applied to the tip—surface junction at a precise in-
stant of tip oscillating motion, so they are applied when the
tip is at a given distance with respect to the surface, this
distance depending on the phase between the pulsed voltage
and the cantilever excitation signal. As a consequence, as the
tip—surface distance varies with the phase of the pulsed volt-
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ages, the electric field at the tip—surface junction also varies,
as well as the characteristics of the resulting oxide patterns.
The smaller the tip distance is when the pulsed voltages are
applied, the higher the electric field between the tip and the
surface and the thicker and wider the oxide pattern. On the
other hand, the shape and volume of the water meniscus at
the tip—surface junction are affected by the tip—surface dis-
tance. For that reason, we can suggest that the oxide pattern
characteristics are also affected by this phenomenon. More-
over, as noted above, the use of pulsed voltages inhibits the
lateral diffusion of ionic species in the water meniscus and
contributes to the improvement in the lateral resolution of the
oxide pattern as well as in the height to width ratio. In the
case of Fig. 2(a), the minimum width is 16 nm for a 1.2 nm
height. For comparison, the use of a continuous tip—surface
bias of 12 V with a tip velocity of 1 um/s leads to a 21 nm
wide oxide pattern. By tuning the experimental conditions
(tip velocity, pulse duration, phase, free oscillation ampli-
tude) of the pulsed voltage technique, we have obtained ox-
ide patterns the minimum width and height of which are,
respectively, 10 and 1 nm. Finally, note that pulsed voltages
can be applied to the tip at frequencies other than the fre-
quency of the excitation signal of the cantilever. In this case,
the phase of the pulses changes for each tip oscillation cycle
and does not play a role in the oxide pattern width control.

In summary, we have developed a technique of pulsed
voltages so as to perform local oxidation of a silicon surface
with the microscope feedback loop on with no significant tip
retraction. So, the setpoint amplitude during the oxidation
step can be close to the free oscillation amplitude, which
guarantees better tip and lithography reliability. Patterns the
widths of which are in the 10—15 nm range can be routinely
obtained. The phase between the pulsed voltages and the tip
oscillation is an additional parameter to control the oxide
pattern features.

IV. ETCHING OF THE STRUCTURES
A. KOH wet etching characterization

Wet etching using a potassium hydroxide (KOH) solution
is employed to etch the silicon nanostructures,> the oxide
patterns obtained by AFM lithography acting as a mask.
KOH etching is known to offer a very good silicon/silicon
dioxide selectivity and is easy to perform. Moreover, when
using SOI substrates, the buried oxide layer acts as an etch
stop layer and facilitates the etching process control. A 1 mol
17! KOH solution with 5% isopropyl alcohol by mass at
23°C is used in the context of this work and leads to an
etching depth of 20 nm for an etching time of 60 s.

Figure 3(a) presents a set of five [110] oriented oxide lines
obtained by AFM lithography on a (100) oriented silicon
wafer. The subsequent silicon wires formed after a 70 s etch
are shown in Fig. 3(b). Cross sections of the structures before
and after etching are shown in Figs. 3(c) and 3(d). The etch-
ing depth is about 27 nm. An increase in the width of the
patterns (IWP) is clearly visible after etching. The width and
height of the oxide lines and of the corresponding silicon
wires are reported in Table I. The IWP is nearly the same for
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FIG. 3. AFM images: (a) top view of a set of five oxide lines of various
width and height; (b) resulting silicon wires after KOH etching; (c) section
across oxide lines of (a); and (d) section across silicon wires of (b).

all the patterns and is about 32 nm. The IWP measured on
the AFM images is explained by two facts. On one hand, the
KOH etching is known to be very anisotropic: {001} faces
are etched about 100 times more quickly than the {111}
faces. So the [110] oriented silicon wires do not present ver-
tical lateral sides but lateral sides composed of {111} faces.
As the angle between the [001] and {111} planes is 54.7°, the
width increase e at half maximum is given by

e:m%()j)(h, (1)

where £ is the height (equal to the etching depth) of the
silicon wire. In the case of the patterns of Fig. 3(b), where
the etching depth is typically 27 nm, the IWP due to the
etching anisotropy is typically equal to e =19 nm [calculated
using Eq. (1)]. So, this effect does not completely explain the
IWP measured on the silicon wires of the Fig. 3(b) and re-
ported in Table I.
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TaBLE I. Characteristics of the oxide patterns and resulting silicon wires of
Figs. 3(a) and 3(b). Calculated real and artificial width increases due to
KOH anisotropic etching and tip—surface convolution are also reported.

Pattern No. 1 2 3 4 5
Oxide height (nm) 19 1.7 13 1.1 09
Oxide width (nm) 27 24 19 15 14
Etching depth (nm) 27 27 26 26 26
Width after etching (nm) 62 57 49 46 44
Measured width increase 35 33 30 31 30
(nm)

Calculated width increase 19 19 18 18 18
due to etching anisotropy

(nm)

Calculated overall width 13 14 14 15 15

increase due to tip—surface
convolution (nm)

On the other hand, the tip—surface convolution phenom-
enon on AFM images cannot be neglected and induces an
increase in the width of both the oxide lines and the resulting
silicon wires on the AFM images. An estimation of this arti-
fact is obtained considering a semispherical AFM tip apex of
radius R. Under such an assumption, the convolution phe-
nomenon leads to a IWP equal to 2\2Rd—d? if d<R and
2R if d=R, where d is the height of the object on the sur-
face. For a tip radius R= 11 nm, the overall IWP arising from
the tip—surface convolution is in the 13—15 nm range. The
overall IWP is defined as the difference between the width
increase of the etched wires and the width increase of the
oxide lines due to the convolution phenomenon. This result
allows us to explain the results of Table I. Note that the value
of 11 nm taken for the tip radius is consistent with the values
given for such commercial AFM tips.

B. Oxide mask robustness

As the robustness of the oxide pattern obtained by AFM
lithography is concerned, we have determined the minimum
thickness of the oxide pattern required to realize an efficient
masking of the silicon. Figure 4(a) presents a set of six oxide
lines of various heights ranging from 0.2 to 1.9 nm. Figure
4(b) shows the silicon wires obtained after etching. The etch-
ing depth is 14 nm. We observe that the two thinnest oxide
lines have not led to the formation of silicon wires. Cross
sections of the structures before and after etching are shown
in Figs. 4(c) and 4(d). In Table II, we have reported for each
pattern of Fig. 4 the height of the oxide line and the height of
the subsequent silicon wires after etching. We note that for
oxide height greater than 0.7 nm, the height of the etched
silicon wires is about 13.5 nm and quite constant. Small
variations of the silicon wire heights can be explained by the
fact that the oxide patterns remain present on the top of the
etched silicon wires. As the oxide pattern heights are not the
same for each line, this induces slight variations of the sili-
con wire heights after etching. On the contrary, the 0.2 nm
height oxide line does not bring about any silicon structure
after etching. In the case of the 0.4 nm height oxide line, the
resulting silicon structure has a height lower than 4 nm and
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FIG. 4. AFM images: (a) top view of a set of six oxide lines; (b) resulting
silicon wires after etching; (c) section across oxide lines of (a); (d) section
across silicon wires of (b). Arrows indicate the locations of the less visible
oxide lines and silicon wires.

Fig. 4(b) shows that it is irregular and of poor quality. So, it
appears that oxide patterns, the height of which is lower than
0.7 nm, cannot act as reliable masks for etching using a KOH
solution. Note that this phenomenon does not come from the
etching selectivity since no silicon structures at all are
formed after etching for the thinnest oxide pattern. If selec-
tivity were involved in the phenomenon, the thinnest oxide
pattern would have led to the formation of a silicon wire, the
height of which would have been lower than 14 nm but not
equal to zero. A plausible explanation can be found else-
where. First, let us remember that the thickness of the oxide
pattern arising from AFM lithography is roughly double the

TaBLE II. Heights of the oxide patterns and resulting silicon wires after
etching of Figs. 4(a) and 4(b).

Pattern No. 1 2 3 4 5 6
Oxide height (nm) 19 13 1.0 0.7 04 0.2
Pattern height after 14 14 135 12.5 <4 0

etching (nm)
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height of the oxide pattern measured on the surface by the
AFM,9 since a part of the oxide is located below the surface
level. Moreover, it has been established that the minimum
thickness of a silicon dioxide layer is 0.7 nm. It corresponds
to the thickness required to have enough silicon and oxygen
atoms in the material so as to obtain the properties of bulk
silicon dioxide 3 So, our results show that an oxide pattern
acts as a mask for etching if its thickness is at least twice this
minimum thickness value (1.4 nm).

As far as the etching selectivity is concerned, experiments
combining oxide patterns of various heights and large etch-
ing depths have allowed the determination of the selectivity
value. We found a silicon/AFM oxide pattern etching selec-
tivity value of 40:1. This is much lower than the expected
value since the silicon/silicon dioxide selectivity is about
500:1 when KOH solution is employed for etching. This can
be explained by the fact that the quality of the oxide obtained
by AFM lithography is poorer than the quality of a thermal
oxide generally employed to mask the silicon. This fact has
already been pointed out by other studies on the quality and
properties of the AFM induced oxide.'?33-¢

In summary, wet etching using a KOH solution has been
employed to obtain silicon nanostructures using AFM lithog-
raphy patterns as a mask. Etching selectivity is about 40:1
and we have observed that patterns the height of which is
lower than 0.7 nm do not lead to the formation of silicon
structures after etching. These two points may represent a
limitation of the use of AFM lithography patterns as masks
for etching. We have observed that AFM characterizations of
the silicon wires show an increase in the width due to both
etching anisotropy and measurement artifact (tip—surface
convolution). These two effects have been quantitatively
taken into account and the results are in good agreement with
the observations. In Sec. V, we present a technique of
oxidation/deoxidation cycles, which allows counteracting the
increase in the width of the structures during the KOH etch-
ing.

V. WIDTH REDUCTION: OXIDATION/DEOXIDATION
CYCLES

The technique consists of oxidizing the sample, which
consumes silicon, and removing the subsequent oxide. The
oxidation is realized by dipping the sample in hot (80 °C)
deionized (DI) water for 60 min. Under these conditions, a
1.5 nm thick oxide is expected to be formed on the {I111}
silicon surfaces.®” The deoxidation is performed by dipping
the sample for 10 s in a 3% HF acid solution at 20 °C so as
to remove the oxide and is followed by a rinsing in DI water
at 20 °C. Such a HF solution is expected to etch the silicon
dioxide at a rate of 0.3 nm/s at room temperature (20 °C). As
the molar volume of silicon dioxide is roughly twice the
molar volume of silicon, each oxidation/deoxidation cycle is
expected to decrease the silicon wire width by about 1.5 nm
(0.75 nm on each side). In order to validate this technique, a
set of 6 silicon wires of various widths have been realized.
After etching, the wire height is 9 nm and their widths vary
from 31 to 53 nm. Successive oxidation/deoxidation cycles
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FiG. 5. Silicon wire FWHM vs the number of oxidation/deoxidation cycles.
Step 1 corresponds to the situation after the etching step. Steps 2—8 corre-
spond to seven successive oxidation/deoxidation cycles.

are then performed on the sample. At each cycle, the silicon
wires are observed by AFM. Their widths are then measured
and the results are reported in Fig. 5. In Fig. 5, step 1 corre-
sponds to the KOH etching of the structures. Each following
step corresponds to an oxidation/deoxidation cycle. Error
bars on the width values take into account the measurement
uncertainties due to AFM image resolution. We note that for
any silicon wire under consideration, its width decreases mo-
notonously at nearly the same rate. A refined analysis of the
data shows that the decreasing rate of the wire width is equal
to 1.58+0.18 nm per cycle. This value is in good agreement
with the expected value as described above. The seven cycles
have decreased the wire width by 11 nm on average.

In order to illustrate the results, we show in Fig. 6 a sili-
con wire with minimal dimensions. This structure has been
obtained starting from a SOI substrate with a 6 nm top sili-
con layer. Lithography has been performed using the pulsed
voltage technique as described above. After the KOH etching
step, two oxidation/deoxidation cycles have been performed.
The final FWHM of the wire measured on the AFM image is

FIG. 6. Three dimensional view of an AFM image (100X 100 nm?) showing
a 5.5 nm high silicon wire on SOI substrate. The true FWHM is estimated to
be about 8 nm.
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FIG. 7. (a) Schematic top view and side view of the two metallic layers
forming the contact pads and active region on SOI substrate. (b) AFM image
of an oxide line patterned in the active region. The second metallic layer is
visible on each side of the oxide line.

17 nm. The height is 5.5 nm. Taking into account the tip—
surface convolution and assuming a tip radius of 5 nm, the
true FWHM of the wire is about 8 nm, which is the smallest
dimensions obtained with AFM based lithography in air am-
bient. Note that lower lateral dimensions could have been
reached by performing further oxidation/deoxidation cycles.
However, they could also have lifted the silicon wire off the
substrate during the deoxidation steps because of the etching
of the oxide layer on which the wire lies.

VI. ELECTRICAL MEASUREMENTS

The key point to performing electrical measurements on
the silicon wires is to realize the electrical contacts on the
nanostructures, which is challenging. In the context of our
work, electrical contacts are obtained as follows. First, con-
tact pads (150X 150 um?) are deposited on the SOI substrate
by evaporating 4 nm of Ti followed by 200 nm of Au. A
second metallic layer is then realized by successively depos-
iting 4 nm of Cr and 12 nm of Au. This second layer defines
the active region where the silicon wires are fabricated after-
ward. It overlaps the first metallic level so as to ensure the
electrical continuity. A schematic view of the metallic con-
tacts is shown in Fig. 7(a).

Lithography of the silicon wires is then performed in the
active region defined by the second metallic layer. As an
example, Fig. 7(b) shows an oxide pattern located in a 2 um
wide active region. On each side of the oxide line, a part of
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FiG. 8. Current—voltage curves measured on a silicon wire for various back
gate voltages at 300 K.

the second metallic layer is visible. At the second metallic
layer edges, squares of oxide have been patterned by AFM
lithography in order to ensure continuity between the second
metallic layer and the oxide line. The oxide line FWHM is
20 nm and its effective length is 1.6 um. As the structure is
realized on the SOI substrate, the silicon wire obtained after
etching is electrically insulated from the substrate by the ox-
ide layer.

Current—voltage (/-V) characteristics have been mea-
sured on such silicon nanowires using a HP 4140B pico-
amperemeter. First of all, measurements are performed in a
vacuum chamber, the pressure of which is in the 1 Pa range.
This allows eliminating water contamination on the device
surfaces, which could lead to undesirable leakage currents.
Preliminary measurements done on test samples without any
silicon wires have shown after etching that no detectable
currents flow across the insulating oxide layer of the SOI
substrate. Moreover, the electrical resistance between the two
pads of a 1 um wide and 5 um long active region has been
estimated to be 107 Q.

A. Effect of a back gate polarization on the silicon
wire current

Figure 8 presents /-V curves obtained at 300 K on a 20
nm high, 0.9 um long, and 200 nm wide (FWHM) silicon
wire. The back silicon layer of the SOI substrate is nega-
tively biased and is used as a back gate. Around 0 V, we note
that the current increases linearly. At higher voltage, typi-
cally a few 100 mV depending on the back gate polarization,
the current saturates. The current intensity in the silicon wire
varies with the back gate polarization, which denotes current
control in the wire by an electrical field effect. In Fig. 9, this
effect is clearly evidenced. For negative back gate bias, the
current increases exponentially. As the wire is made of p type
silicon, this is consistent with a field effect leading to a car-
rier accumulation in the wire. On the contrary, for positive
voltage, the field effect leads to the inversion of the carrier
population and for voltages higher than 50 V, and the current
also increases exponentially. Note that the field effect control
efficiency of the wire current is weak, since about 18 V are
needed to increase the current by a factor of 10. The shape of

J. Vac. Sci. Technol. B, Vol. 20, No. 3, May/Jun 2002

F1G. 9. Variation of the current in a silicon wire vs the back gate polarization
at 300 K.

the curve of Fig. 9 is very similar to the shape of the curve
corresponding to the variation of the charge density versus
the surface potential for a metal insulator p-type silicon
device.?® In such a device, the charge density in the silicon
layer space charge region varies exponentially in the accu-
mulation and in the strong inversion regimes versus the sur-
face potential. This fact confirms that the current variation
versus the back gate bias observed in Fig. 9 is directly pro-
portional to the carrier concentration variation in the silicon
wire. Further comparisons between the MIS device and our
experimental results should take into account that the back
gate of our device is not a metal layer but consists of the
back silicon layer of the wafer. Concerning the weak effi-
ciency of the back gate, it is obviously explained by the
potential drop in the 400 nm thick oxide layer of the
device: the surface potential values are much lower than the
voltage applied on the silicon back layer of the SOI sub-
strate.

B. Evidence of the surface defect effects on the
silicon wire conductivity

We have studied the effects of the silicon wire dimensions
on the current. We report in Table III for various wire dimen-
sions the experimental current values and theoretical current
values. Theoretical values are calculated using a classical
model, which gives the electrical resistance R of the wire
versus its length /, width w, and height / as follows:

TaBLE III. Comparison between calculated and measured currents in silicon
wires of various widths and lengths at 1 V bias. The silicon wire height is 20
nm. A —100 V back gate voltage is applied for the measurements. The
reported widths for the silicon wires are the true FWHM taking into account
a tip—surface convolution with a typical 10 nm curvature radius AFM tip.

Wire Theoretical Theoretical ~ Measured
Wire width length resistance current I at current [, Current
(nm) (um) MQ) 1 V(@A) atlV (nA) ratio I;/1y
180 2 55 18 10 1.8
40 1.25 156 6.5 25 2.6
10 23 1150 09 0.1 9
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FiG. 10. Current—voltage curves performed on a 30 nm wide silicon wire at
temperatures ranging from 90 to 250 K.

[
R=psiz—- (2)

where pg; is the silicon resistivity, equal to 10 ) cm in our
experiments. The experimental current values are measured
for a 1 V voltage applied to the wires. A —100 V back gate
polarization is also applied. The comparison between the cal-
culated and measured current values shows that under these
conditions, the experimental current values are always lower
than the theoretical values, in spite of the back gate polariza-
tion, which is expected to bring extra carriers in the wire as
described above. We attribute these results to charged surface
defects located at the Si—SiO, interfaces® around the silicon
wire. They produce carrier depletion of the wire*” and as a
consequence, the wire resistance is increased compared to
the theoretical value. Moreover, we note in Table III that the
ratio between the theoretical and the measured current values
is not constant but increases when the wire width is de-
creased. This confirms that the effect is associated with sur-
face defects: the surface to volume ratio of the wire is in-
creased when the wire width is decreased, so surface defects
have a relatively larger importance, leading to greater deple-
tion effects and thus higher relative electrical resistance val-
ues. In order to counteract the depletion phenomenon some
techniques are available to decrease the surface defect den-
sities, such as hydrogen passivation or thermal oxidation®” of
the silicon surfaces. Such techniques are currently under con-
sideration and should allow one to get higher current values
in the silicon nanowires.

C. Low temperature measurements and Coulomb
blockade effects

1-V curves versus temperature have been performed on a
3 pm long, 20 nm high, and 30 nm wide (FWHM) silicon
wire as shown in Fig. 10. A —100 V back gate bias is used in
order to bring carriers in the silicon wires as described
above. At temperatures higher than 170 K, the /-V curves
are linear around O V. Below this temperature, we note that a
zero current region appears around O V. The width of this
zero current region increases when the temperature de-
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creases. At 90 K, the width of the zero current region is about
600 mV. Such a behavior could be associated with multiple
Coulomb blockade effects occurring in the silicon nanowire.
The effects are attributed to constrictions in the silicon wire
arising from width variations at nanometer scale. Multiple
constrictions lead to the formation of islands along the wire.
Due to electronic confinement, constrictions act as tunnel
barriers for the carriers and these barriers separate the islands
from the rest of the wire. Assuming that the barrier heights
are greater than the thermal energy for temperatures lower
than 170 K, the zero current region observed in the /-V
curves could then be explained by Coulomb blockade ef-
fects: when the Coulomb energy becomes much greater than
the thermal energy, a zero current region appears in the /-V
curves.*! In the case of Fig. 10, the zero current region is
clearly visible at 130 K, which corresponds to a thermal
energy of about 11 meV. The Coulomb energy E. for an
island is given by E-=¢2/2C, where e is the electronic
charge value and C the island capacitance. So, the capaci-
tance values required in order to observe Coulomb blockade
effects are in the aF to fF range.*! In the case of the silicon
wire under consideration, the dimensions are about 20 nm
for the height and 10 nm for the width, assuming a tip—
surface convolution with a tip the apex radius of which is 10
nm (typical value). If we consider for example 2—5 nm wide
constrictions that define an island along the silicon wire, the
capacitance C associated with this island in a simple approxi-
mation is less than 10 aF. In this approximation, the capaci-
tance C between the silicon wire and the island separated
from the wire by a constriction is given by

€gihw

CC - e, g (3)
where & and w are, respectively, the height and the width of
the silicon wire, e, is the width of the constriction along the
silicon wire, and €g; is the silicon permittivity. The island
capacitance C is equal to 2C. and the resulting Coulomb
energy E is larger than 15 meV. Such a value is consistent
with the observation of a zero current region at temperatures
equal to or lower than 130 K, as explained above. More
detailed studies are needed to confirm this analysis of the
experimental observations. For example, a lateral nanometer
scaled gate placed in the plane of and close to the silicon
wire would allow one to vary the potential of an island de-
fined by two constrictions of the wire and then to obtain
further signatures of the Coulomb blockade effects (mainly
the conductance oscillation observation).

VIl. CONCLUSION

In this article, we first described an improvement in AFM
lithography based fabrication of silicon nanowires. Concern-
ing the lithography step, we presented a pulsed voltage tech-
nique operating with the microscope feedback loop on. This
technique offers a better resolution of the oxide pattern and
an improved reliability. Moreover, the phase between the
pulsed voltages and the tip oscillation is an extra parameter
to control the oxide pattern features. Patterns the widths of
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which are in the 10 nm range can be routinely obtained. The
etching of the silicon structures using KOH solution was
studied. The increase in the width of the patterns observed on
the AFM images after the etching step was quantitatively
analyzed in terms of etching anisotropy and tip—surface con-
volution artifacts. Advanced studies showed that the etching
selectivity is equal to 40:1 and is attributed to the poor qual-
ity of the AFM oxide compared to a thermal oxide. More-
over, an oxide minimum thickness of 1.4 nm is required to
act as a reliable mask for etching. Second, we presented a
simple technique to reduce the lateral dimensions of the sili-
con structures by successive oxidation/deoxidation cycles.
Each cycle decreases the width of the silicon wire by 1.5 nm.
Third, combining all these techniques, we have been able to
fabricate a silicon wire with lateral dimension lower than 10
nm, which is the lowest dimension obtained for an AFM
based lithography fabrication. Electrical measurements were
then performed on silicon wires fabricated on SOI substrates.
We evidenced a field effect control of the wire current by
using the back layer of the SOI substrate as a gate. We also
showed that surface defects play a major role in the silicon
wire conductivity and they have to be taken into account for
nanometer sized devices. Finally, low temperature measure-
ments exhibit features that can be reasonably attributed to
Coulomb blockade effects, assuming constrictions along the
silicon wire. This point has to be confirmed by further ex-
periments.
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We report the self-formation of nanometer-size silicon islands on a silicon-on-insulator (SOI)
substrate that is associated with simple thermal treatment in the range of 500—900 °C. We study the
island formation process versus the temperature of the thermal annealing, the thickness of the top
silicon layer, and the presence of a native oxide on this top layer. The island size distribution is also
studied. To follow the chemical evolution of the top layer, we used in situ Auger electron
spectroscopy in an ultrahigh vacuum chamber. The island morphology is studied using ex situ
atomic force microscopy (AFM). The formation temperature increases with the thickness of the top
silicon layer and can be explained by thermal stress induced at the Si/SiO, interface. From a
technological point of view, this study shows the limitation of a SOI substrate with a thin silicon top
layer under thermal treatment. On the other hand, it opens up an easy way in which to build silicon
dots on an insulator. Finally, we present preliminary data that show the possibility of charging these

nanocrystallites with an AFM tip. © 2002 American Institute of Physics.

[DOL: 10.1063/1.1420761]

I. INTRODUCTION

Semiconductor island formation creates a bottleneck for
quantum dot-based electronics such as single electron
memories,’ quantum dot transistors,z’5 or optoelectronic
devices.5™® To get quantum size effects at room temperature,
structures have to be nanometer in size. This is beyond the
limit of current microelectronic technology. The self-
organization process is another approach that is initially
used, for example, for II[-V quantum boxes.”

Generally, for silicon islands, chemical vapor deposition
(CVD) is used,'®"!* as well as laser ablation ' or low energy
jon sputtering.'® These techniques lead to the formation of
islands, with average radius ranges of 1-5 nm. In these ap-
proaches, the starting point is a given substrate on which
silicon is deposited. Another growth mode is solid-state
nucleation of the islands. Starting from a thin silicon layer
(crystalline or amorphous) on SiO,, only in a few studies has
the possibility of getting silicon islands by simple thermal
annealing been demonstrated.'’”>! In this article, starting
from a silicon-on-insulator (SOI) substrate, we study the is-
land formation process versus the temperature of the thermal
annealing, the thickness of the top silicon layer, and the pres-
ence of a native oxide on this top layer. The island size
distribution is also studied. To follow the chemical evolution
of the top layer, we used in situ Auger electron spectroscopy
in an ultrahigh vacuum chamber. The island morphology was
studied using ex situ atomic force microscopy (AFM). Fi-
nally, we present preliminary data that show the possibility
of charging these nanocrystallites with an AFM tip 2

¥Electronic mail: stievenard@isen. fr

0021-8979/2002/91(1)/106/6/$19.00

Il. EXPERIMENTAL PROCEDURES
A. Samples

The samples are cut (10X 3 mm?) from a SOI substrate.
The substrates are obtained using Smartcut™ technology.?®
They are made of a silicon substrate (700 wm thick), with a
400 nm silicon oxide buried layer and a silicon top layer, the
thickness of which dg; ranges from 6 to 19 nm. Both silicon
layers are crystalline, (100) oriented and p type (10 Qcm).
Since the studies are made with d; ranging from 1 to 19 nm,
thinning of the silicon top layer is required. For dg;=3 nm,
thermal oxidation in hot de-ionized water (80 °C, 100 min) is
used, followed by a 10 s dip in hydrofluoric acid (HF) [HF
(49%): H,0 (1:20)] solution. Each cycle is known to sup-
press 0.75 nm of silicon?* In this case, the silicon layer
remains crystalline. Starting from a silicon thickness of 6
nm, four cycles lead to a 3 nm silicon layer thickness. For
more cycles, apparently the HF solution permeates the sili-
con layer via pinhole defects, and the silicon layer is there-
fore lifted off. So, in order to get a smaller thickness, down
to 1 nm, the silicon top layer is thinned in an ultrahigh
vacuum (UHV) chamber with argon ion milling (ion en-
ergy:1 keV), which leads in this case to an amorphous layer.
The silicon thickness & is controlled by monitoring the oxy-
gen Auger peak intensity. The thickness is determined using,

Isio,
5=\ , (1
Iﬂl

where \ is the escape length of the Auger electrons in sili-
con, Isjo, is the Auger peak amplitude of the oxygen in bulk
Si0,, and /,, is the measured Auger peak intensity of oxygen
in the buried oxide layer attenuated by the top silicon layer
(more details of this are given in Ref. 21).

© 2002 American Institute of Physics

Downloaded 12 Mar 2012 to 194.57.171.11. Redistribution subject to AIP license or copyright; see http://jap.aip.org/about/rights_and_permissions

Annexes

127



128

J. Appl. Phys., Vol. 91, No. 1, 1 January 2002

FIG. 1. Scanning electron microscopy image showing the semispherical-like
island shape.

B. Thermal treatments

Thermal treatments are performed in an UHV chamber
with base pressure better than 2X 10~ '© Torr. The samples
are held and electrically connected to a power source via
tantalum holders and therefore resistively heated. The tem-
perature is measured using an IR pyrometer at 0.85 um. This
wavelength corresponds to constant silicon emissivity from
600 to 900 °C, the main contribution to the emissivity being
due to the silicon substrate. From room temperature, the
sample is heated within typically 10 s to a given temperature
for 10 min; the sample is then cooled down to room tempera-
ture. At each subsequent temperature cycle, the temperature
is increased (the temperature ranges from 500 to 900 °C).
Finally, prior to any treatment, the continuity of the top sili-
con layer is checked using an AFM over 15X 15 um? areas,
areas that are large compared with the average island size.

To follow the chemical nature of the surface and subse-
quently the island formation, we use in situ Auger electron
spectroscopy the beam size of which is typically 100 um.
Two of the data are correlated: the oxygen Auger peak (505
eV) intensity (associated with the presence of silicon diox-
ide) and the silicon Auger peak (89 eV) intensity. We char-
acterize the shape, size, and density of the islands by ex situ
AFM measurements. Moreover, from scanning electron mi-
croscopy images (see Fig. 1), we know that the island shape
is semispherical which allows us to estimate the island vol-
ume. In the case in Fig. 1, we started with a 5 nm silicon
layer thickness. Taking an average diameter of 80 nm and
island density of 20 um >, the average volume per unit of
surface associated with the islands is of the order of 5.4
X 10° nm®, which is in good agreement with the volume as-
sociated with a 5 nm silicon layer thickness; we therefore
conclude that the islands come from the silicon top layer.

lll. RESULTS AND DISCUSSION
A. Auger electron spectroscopy and AFM results

Figure 2(a) shows the evolution of the silicon Auger
peak intensity versus the annealing temperature. From 830 to
860 °C, the peak intensity increases. This can be explained
by the native silicon oxide sublimation which increases the
visibility of the buried silicon layer. To verify the sublima-

Legrand et al. 107
0.5

@
Y
2 % 041 -/\
s
5 §b ./.__—_-/
£ Z 034 -
T =
£ 7 024 .
S &

400 600 800 820 840 860 880 900
Temperature (°C)

o
)

o
<2
)

f=1 <
[=N
-

W
f

S
F'Y
!

— g

the oxygen Auger peak

e o
o

Normalized intensity of

-
|

W
)

400 600 800 820 840 860 880 900
Temperature (°C)

FIG. 2. (a) Evolution of the normalized intensity of the silicon Auger peak
from 300 to 900 °C for a 6 nm thick silicon layer (normalization is done
with respect to a bulk Si material). (b) evolution of the normalized Auger
oxygen peak from 300 to 900 °C for a 6 nm thick silicon layer (normaliza-
tion is done with respect to a thick SiO, material). In order to facilite the
presentation, the abcissa axis is on a nonlinear scale.

tion temperature of the native oxide, we have studied a bulk
silicon sample and monitored the oxygen Auger peak inten-
sity evolution versus thermal annealing. This oxygen peak
begins to decrease at 850°C and a thermal treatment at
870 °C for 15 min is sufficient to complete the sublimation.
This observation range is in good agreement with the evolu-
tion [Fig. 2(a)] of the silicon Auger peak increase from 830
to 860 °C attributed to sublimation of the native oxide. Fi-
nally, at 870 °C, the silicon Auger peak decreases: according
to the silicon island formation, the average silicon surface
decreases, i.e., there is reduced effective silicon surface cov-
erage.

Figure 2(b) gives the evolution of the oxygen Auger
peak. Between 840 and 860 °C, the oxygen Auger peak in-
tensity slightly decreases because of sublimation of the na-
tive oxide layer. From 860 to 880 °C, the oxygen peak inten-
sity increases: the island formation makes the buried oxide
layer more visible. So, the associated Auger peak intensity
increases.

To confirm the island formation hypothesis, we have per-
formed an AFM measurement because it is a good technique
with which to get morphological information.

Figure 3 shows AFM images taken at different stages of
island formation (with dg;=6 nm) corresponding to tempera-
tures ranging from 865 to 880 °C with respect to the Auger
observation (Fig. 2). At 865 °C [Fig. 3(a)], we can observe
that a few islands with a low density (around 1 wm 2) ap-
pear. These islands are located at the edge of the missing

Downloaded 12 Mar 2012 to 194.57.171.11. Redistribution subject to AIP license or copyright; see http://jap.aip.org/about/rights_and_permissions
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FIG. 3. AFM observations of formation of islands vs temperatures (a) of
865, (b) 870, (c) 875, and (d) 880 °C with dg;=5 nm.

silicon area (MSA) associated with the formation of the is-
lands. The depth of these MSAs is 5 nm, showing consump-
tion of the silicon top layer. At this growth step, the average
island height and diameter are, respectively, 30 and 70 nm.
At 870°C [Fig. 3(b)], few archipelagos are observed. The
islands are located mainly at the edge of the MSAs but these
islands are not completely formed. On the other hand, some
islands are isolated in the MSAs. These islands are com-
pletely formed and they cannot consume more silicon. At
875°C [Fig. 3(c)], one observes partial coalescence of the
archipelagos and in Fig. 3(d), at 880 °C, no isolated archi-
pelagos are detected and complete coalescence is thus ob-
served. The island density is 17 um™2. These observations
confirm the evolution of the silicon and oxygen Auger peak
intensity observed.

B. Formation temperature versus the initial silicon
thickness

We have performed a systematic study of the tempera-
ture formation of islands versus the initial silicon thickness.
The temperature is deduced from a comparison between the
measured Auger peak intensity (silicon and oxygen) during
thermal treatment and the corresponding peak intensity seen
in Fig. 2. The results are reported in Table I. We observe that
the formation temperature increases as the silicon thickness
increases. For the thinner silicon layer (1.1-1.5 nm), the for-
mation temperature is well below the other temperatures
(570 compared with 850 °C). There is obviously an effect
associated with the silicon thickness but, in this case, let us
remember that the silicon layer was amorphous, without a
native oxide (obtained after ion bombardment), whereas it
was crystalline in the other cases. So, in that case, both the
thickness and the nature of the silicon layer play a role for
temperature formation. These results are in agreement with

Legrand et al.

TABLE 1. Formation temperature (measured and calculated) of the silicon
islands vs the initial silicon thickness.

Thickness of the initial Formation temperature ~Formation temperature

silicon layer measured calculated
(nm) 0 0
1.1-15 570 590
3 825 780
6 850 800
19 875 890

those of Wakayama ez al.'” who obtained a formation tem-
perature of around 600 °C for an amorphous silicon thickness
of 1.5 nm.

C. Influence of the native oxide

The earlier results were obtained starting with simply
degreased SOI substrates, i.e., with a silicon native oxide
(typically 1 nm thick), except for the substrates thinned with
ion bombardment. We have shown that the first phenomenon
observed during thermal treatment is native oxide sublima-
tion, prior to any island formation. In order to understand the
influence of this native oxide on island formation, we have
removed this oxide. For that, under dry nitrogen flux, fast HF
treatment is performed on a sample, followed by a fast intro-
duction in the UHV chamber to prevent any surface oxida-
tion. Before heating, Auger analysis shows that the oxygen
Auger peak intensity is always lower compared with the
same SOI substrates with a native oxide. This is illustrated in
Fig. 4 for a dg;= 6 nm thick initial silicon layer. We observed
that the island formation temperature is around 800 °C, com-
pared with the 850 °C obtained with a native silicon oxide on
the silicon top layer. Figure 5 gives the formation tempera-
ture versus the silicon top layer thickness for samples with
and without a silicon native oxide. The influence of the na-
tive oxide is weak for a 19 nm silicon thickness whereas it
increases for thinner ones. As presented previously in this
article, we have observed silicon oxide sublimation at 850 °C
for a bulk sample, i.e., the same temperature measured for
island formation in the case of the 19 nm silicon layer. This
layer has the same behavior as a bulk layer. On the contrary,
the silicon native oxide acts as an encapsulation layer for the
thinner silicon layers and it partially delays island formation.
On a thin silicon layer, the silicon native oxide is surely less
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FIG. 4. Evolution of the Auger oxygen and silicon peaks vs the temperature
for 6 nm silicon thickness without a native oxide.
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FIG. 5. Comparison of the island formation temperature vs the silicon thick-
ness and the presence or nonpresence of silicon native oxide.

stable that on a bulk layer (i.e., its sublimation temperature is
less than 850°C) but it is stable enough (up to typically
830-840°C) to delay the island formation.

In order to determine the formation temperature theoreti-
cally, we assumed that island formation is related to the high
shear stress induced by thermal treatment because silicon and
silicon oxide do not have the same thermal expansion. So,
we have investigated this hypothesis using the IMPACT
simulator.”® This is a multilayer process simulator that can
predict the evolution of stress in silicon-based micro- and
nanostructures according to the process conditions (deposi-
tion, etching, implantation, thermal annealing, and epitaxy).
In this work, different sources of stress have been modeled
(thermal mismatch, geometrical modification, and intrinsic
and extrinsic stresses in deposited materials) and complex
mechanical behavior has been introduced for many
materials.?® In our case, the interesting rheological features
are ag;=3.5X10"%/°C, ag0,=0.5X10"%/°C (thermal ex-
pansion coefficients)”’ Eg=187GPa, E Si02:66 GPa
(Young moduli), and vg;=0.28 and Vsio,=0.17 (Poisson ra-
tios). The evolution of the stress on the top layer surface
versus the thermal treatments is given in Fig. 6 for a 3 nm

18
17+

164 '\

151 fay
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13 al

Normal stress (MPa)
5

124 L ——

11 ——————T——T T T T T
500 550 600 650 700 750 800 850 900 9501000
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FIG. 6. IMPACT simulation of the normal stress on the top layer vs the
annealing temperature for a 3 nm thick silicon layer. The island formation
temperature is around 750 °C.
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FIG. 7. AFM images for three silicon top layer thicknesses: (a) 1.25, (b) 3,
and (c) 19 nm. The images are, respectively, 2X2, 10X 10, and 15
X 15 um?.

silicon film. One observes a significant decrease of this
stress, ascribed to the island formation. The formation tem-
perature is determined around the center of the stress step.
We found reasonable agreement with the experimental val-
ues (see Table I) (the simulation gives an underestimation but
it was done without the native oxide).?' Adhesive forces are
not taken into account in the simulation, i.e., the shear strain
is certainly overestimated, leading to small underestimation
of the calculated formation island temperature.

D. Island density and size distribution study

By using the AFM, it is easy to analyze the island den-
sity and size distribution. Figure 7 shows three typical AFM
images for three silicon thicknesses: 1.25, 3, and 19 nm. We
observe two behaviors: as the silicon thickness increases, the
average silicon island size increases and their density de-
creases. Table II gives the island density versus silicon thick-
ness. In the case of the thinnest silicon layer (around 1 nm),
island formation is achieved easily. A comparison can be
done with InAs/GaAs quantum boxes, for which a typical 0.7
nm InAs layer grown on GaAs leads to the nucleation of
islands. Typically, the average density of these InAs islands
is 400 pum 22 with an average volume of 400 nm® com-
pared with 550 um ™2 and an average volume of 500 nm? for
the smallest silicon islands we obtained.

TABLE II. Silicon island density vs the silicon layer thickness.

Silicon layer thickness 1.1-15 3 6 19
(nm)

Island density (um?) 55050 50*5 17£5 6+2
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An important feature is the island size distribution (ISD).
We have checked this using the AFM and the main results
are given in Figs. 8(a)—8(e) for silicon layer thicknesses of
19, 6, 3, 1.3, and 1.15 nm, respectively. Typically, 500 is-
lands have been taken into account for determination of each
size distribution and the solid lines are multi-Gaussian fits as
a guide to the eye. Looking at the ISD associated with 19 nm
silicon layer thickness, we observe it is unimodal and cen-
tered around a radius of 240 nm. For the other thicknesses,
however, the distribution is always bimodal. The results are
summarized in Table III. The island size is directly related to
the initial silicon layer thickness. A first island family is cre-
ated (with the larger size). These islands do not totally con-
sume the top silicon layer. Thus, a second family is created
that is associated with the residual amorphous silicon layer.'
The presence of small islands was also observed in Fig. 3(b)
in the center of the MSAs.

The basic phenomenon driving island formation is asso-
ciated with minimization of the free energy of the Si/SiO,
system. A simple model is now given (Fig. 9). Starting from
a volume V of silicon, associated with thickness d;, an is-

TABLE III. Average island radius distribution vs the initial silicon layer
thickness.

Initial silicon layer ~ 1.15 1.3 3 6 19
thickness (nm)

Island radius peak 10and3 27and 45and9 60 and 240
distribution (nm) 15 10
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FIG. 9. Schematic of island formation.

land with a semispherical-like shape (radius r) forms. The
energy variation AE between the initial and the final states is
equal to

AE=(o.,mr*tomr?)—(0.,+0.)S, )

with 0., and o, the silicon-silicon oxide interface energy
and the free silicon surface energy, respectively. Taking into
account that Sdg;=2/3 7rr®, and making AE<O in the case
of island formation, we find a simple relation that gives a
minimum radius r,, associated with island formation:

3dg; a+2
T a1 ®)
where =0, /0.

0., is of the order of 0.3 J/m?*° and o is of the order of
0.75 J/m* These values lead to r,, of the order of 2.5 d; .
For dg;=6, 3, 1.3, and 1.15 nm, we measure r,, (from Fig. 8)
to be of the order of 15, 7.5, 15, and 3 nm, respectively.
Except for the abnormal size distribution associated with
dg;=13nm, the estimation of r,, is reasonable. For dg;
=1.3nm, we suspect partial island formation. Moreover, in
the case of dg;=1.3 and 1.15 nm, the silicon layer is amor-
phous whereas Eq. (3) is only valid for a crystalline silicon
layer. Finally, let us note that these r,, values are in agree-
ment with the results of Wakayama er al.'®

E. Evidence of island charging using a polarized AFM
tip

The possibility of charging the silicon islands can be
observed in a capacitance—voltage (C—V) study of silicon
dots buried in an ultrathin SiO, layer! In this case, defor-
mation of the C—V curve is observed which is associated
with charge trapped in the dot. In our case, we have tested
the possibility of charging the silicon islands individually
using an AFM tip, in a way similar to that in the recent work
of Boer e al? In order to achieve island charging using a
reasonable tip—substrate bias, the 400 nm buried oxide is
first wet etched using HF solution. The solvent is then evapo-
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FIG. 10. (a) 3D AFM topography image (300X 300 nm?) of a silicon island
45 nm high; (b) EFM image of the same negatively charged silicon island.
The upper part is associated with positive applied voltage on the tip and the
lower part to negative applied voltage during measurement.

rated from the sample at a temperature of ~100 °C, leaving
nanocrystals on the 700 wm silicon substrate. The cleanliness
of the transfer process was checked by scanning electron
microscopy and AFM. Figure 10(a) shows a three-
dimensional (3D) view of an AFM scan (300X 300 nm?) of
an individual silicon island ~45 nm high. Figure 10(b) illus-
trates the possibility of charging silicon islands. To do this,
we applied a negative voltage (—6 V) on the surface for 1
min with the tip in contact with the island.** To detect the
charging effect, we used an electrostatic force microscope
(EFM) with a commercial Ptlr metallized cantilever having a
typical 63 kHz resonance frequency and a constant spring of
2 Nm™!. The electrostatic interaction between the polarized
tip and the charged island is monitored by the shift in the
cantilever resonance frequency, which is plotted in the EFM
image in Fig. 10(b). During acquisition of the lower part of
the scan, the EFM tip was positively (+2 V) biased while for
the upper part, it was negatively (—2 V) polarized. The cor-
responding maximum frequency shifts are, respectively,
—3.6 and +1.2 Hz. The frequency shift inversion versus the
sign of the tip polarization demonstrates the presence of
negative charges stored in the island. Also, frequency shifts
are inverted if a positive voltage (+6 V) is applied during
island charging, and this shows that the islands can be posi-
tively charged as well. These preliminary results show that Si
islands formed by thermal annealing of SOI substrates can be
used as memory devices. The discharge time versus the time
and the applied voltage during the island charge is now being
studied.

IV. CONCLUSION

We reported the self-formation of nanometer-size silicon
islands on a SOI substrate that is associated with simple ther-
mal treatment in the range of 500-900 °C. The formation
temperature increases with the top silicon layer thickness and
can be explained by the thermal stress induced in the Si/SiO,
system. The self-organization of silicon islands is easily ob-
served using AFM. From a technological point of view, this
study shows the limitation of a SOI substrate with a thin
silicon top layer under thermal treatment but it opens up a
way to easily build silicon dots on an insulator. Finally, using
EFM, we have shown the potential of these dots to be
charged with a polarized AFM tip.
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STICTION DRIVE OPERATION OF MICROMOTORS: DIRECT AND REVERSE
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ABSTRACT

This submission presents friction driven angular micro-
motors that demonstrate both clockwise (CW) and
counter clockwise (CCW) rotations with a single set of
mechanical converters. Fabrication technology is based
on surface micromachining of polycrystalline silicon
layers in thin films. Rotor diameter is 125 pm and
converter vibration is obtained by the use of combdrive
actuators. Rotation direction depends on the operating
conditions (driving amplitude and frequency of the
actuators) that lead to either pure friction or to friction
and stiction between the converters and the rotor.
Potential applications for driving micro-mechanisms
will benefit from a high available torque at low speeds.

Keywords:
Combdrive actuator, Friction, Micromotor, Stiction

INTRODUCTION

At the micrometric scale, electrostatic driven angular
motors have been realized using MEMS technology.
However the poor start-up characteristics limit the
possibility to transfer energy to other micro-
mechanisms [1,2]. On the contrary, vibromotors
produce high torque at low speeds, which is a key
feature for applications. They convert the vibratory
motion of a converter into a continuous linear and
angular motion of a rotor by friction contact. Such
motors have already been realized down to the
millimeter range using piezoelectric stimulated
vibratory converters [3]. The same operation principle
can be applied to micro-motors with stimulation
induced by combdrive actuators. An impact mass is
driven either at [4] or out of [5] the resonance frequency
to transfer energy through the converter to the rotor. In
this submission, we present micro-vibromotors [6] that
offer CW and CCW rotations with a single set of
mechanical converters. Rotation direction control is
obtained by taking advantage of stiction effects between
the converters and the rotor that occur at low vibration
frequency.

FABRICATION PROCESS AND DESIGN

The fabrication process shown on Figure 1 is based on
surface micromachining of two structural layers of

polycrystalline silicon (polysilicon). Six mask levels
are used for the realization. Starting from a (100)
silicon wafer, a 350 nm thermal oxidation is
performed, followed by the deposition of a 150 nm
thick low stress silicon nitride (Si\N,) layer and a
250 nm doped polysilicon layer (P0) (Fig. la). This
layer is used for the electrical contacts and electrodes
that are defined by standard optical lithography on a
1.6 um thick spin coated resist layer (Shipley S1818).
Resulting patterns are transferred to the polysilicon
layer PO by Reactive Ion Etching (RIE) using a
SF¢/CF,/O, based plasma. The resulting polysilicon
electrodes are buried by a 500 nm thick low stress
silicon nitride (SixNy) layer and by a 2 um Low
Temperature silicon Oxide (LTO) sacrificial layer.
This oxide layer is then patterned by two step optical
lithography and RIE etching using a CF,/CHF; gas
mixture in order to define bushings and contact holes
in the oxide layer (Fig. 1b).

In situ doped polysilicon PO

Low stress silicon nitride

@) (100) Silicon substrate Thermal silicon dioxide

f——— Low Temperature Oxide

-—\ sacrificial layer 1
Low stress silicon nitride

(b)

" Diffusion doped poysicon
structural layer P1

(©

Polysilicon structural
layer P2

’7\ Low temperature Oxide
> | sacrificial layer 2

(d)

(e)

Fig. 1. Schematic view of the fabrication process
based on surface micromachining of two structural
levels of polycrystalline silicon.
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A 2 pm thick diffusion doped polysilicon layer (P1) is
subsequently deposited on the wafer. This first
structural layer is patterned after optical lithography
using chlorine/helium based RIE to obtain vertical
sidewalls with no mask underetching, which is a
required feature for the combdrive actuators realization
(Fig. 1c). A second 2 um LTO sacrificial layer followed
by a second 2 um polysilicon structural layer (P2) are
then deposited and processed in the same way as
described just before (Fig. 1d). Stress relaxation in the
structural materials is obtained by thermal annealing at
1100 °C during 60 min.

Structures are released by etching the LTO sacrificial
layers in a 49 % HF solution during 20 min., followed
by a 20 min. rinsing in de-ionized water and a 20 min.
rinsing in isopropylic alcohol (Fig. le). Finally, a
supercritical CO, machine is used to dry the wafer and
prevent the released structures from sticking onto the
surface.

Figure 2 presents an overview (a) and some details (b, c,
d) of a micro-vibromotor. The 125 pm diameter rotor
has a 4 pm rim thickness, a shaft diameter of 25 um and
a hub clearance of either 2 or 4 um. Three dimples
provide contact with the ground plane to limit friction.
Many converter shapes have been designed and
clearance between the converter and the rotor is 2.5 pm.
Two combdrive actuators are used for each motor. They
are designed to give a 5 puN force for a 40 V voltage
supply, which corresponds to a theoretical static torque
applied on the rotor of 440 10 yNm.

Suspension beams of the combdrive actuators have been
designed using Finite Element Method (FEM)
simulations so as to obtain both longitudinal and
transversal deflections, which is required for efficient
rotor friction driving. Figure 3 (a,b) shows simulation
results obtained using ANSYS software. The beam
square section is 2 x 2 pm? Selected structure offers
longitudinal and transversal stiffness at the converter
location of 0.63 Nm™ and 7.25 Nm™ respectively.

Figure 3c shows the static deformed shape of the
suspension structure for a large displacement of an
actuator which is consistent with the previous FEM
simulations.

Fig. 2. (a) Optical microscope image of a micro-motor
with its two combdrive actuators. (b) Close view of
the rotor and the converter. (¢) SEM image of the
combdrive actuators and suspension beams. (d) SEM
close view of the gap between the rim and the
converter.

e

BT Er = AT T
i —— iy

A T L e

Fig. 3. (a) ANSYS FEM static simulation of the displacement of the combdrive actuator suspension structure. Arrows
represent the combination of the applied forces. (b) Close view of the resulting deformation of the suspension beams. (c)
Optical microscope image of an actuator with a large static force applied to the rotor through the round shaped

converter. Note the deformation of the suspension beams.
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Electrical excitation is supplied to the combdrive RESULTS
actuators through the electrical interconnects of the
polysilicon layer PO. Electrostatic shields are drawn on First, the combdrive actuators have been characterized.
the PO layer below the mobile parts and put at the same Measured resonance frequency f; of the actuators is
electrical potential to avoid any pull-in effects between around 8 kHz, which is consistent with FEM
the combdrive actuators and the substrate. Excitation simulations. Displacement versus voltage static
can be supplied either synchronously or not to each of characterizations of the actuators are in good
the two combdrive actuators of the micro-motor. agreement with the calculations of the produced

electrostatic forces and of the longitudinal stiffness of
the suspension beams. For the following experiments,
EXPERIMENTAL CHARACTERIZATIONS the actuators are driven at frequencies lower than f .

Figure 4 shows CCW rotation of a motor fitted with
triangle shaped converters under 1 kHz sinusoidal
excitation and 20 V peak amplitude. Linear speed of
the rim is 300 pm.s”, which corresponds to a
displacement of 150 nm per converter cycle. In this
case, the rotor is driven by both impact and friction
phenomena between the converters and the rotor.

Tests are carried out using manual probe heads on a
Suss-Microtec PMS5 probe station at atmospheric
pressure and room temperature with 40 % relative
humidity. A standard waveform generator followed by a
high voltage amplifier is used to deliver the driving
signal to the micro-motors. Peak to peak amplitude of
the supplied signal can thus reach +/- 200 V on the 0-
1 MHz frequency range.

Fig. 4. Snapshots of a video sequence showing the counter clockwise rotation of the motor due to friction effects at
1 kHz driving excitation. Triangles highlight a mark on the rotor.

Fig. 5. Snapshots of a video sequence showing the clockwise rotation of the motor due to stiction effects at 15 Hz
driving excitation. Triangles highlight a mark on the rotor.

Figure 5 shows the same motor under 15 Hz excitation (fig. 5¢) due to adhesion forces between the rotor and
and 30 V amplitude. During the approach of the the converters. These forces are estimated to be 2 uN.
converters (fig. 5b), friction leads to CCW rotation and Each converter cycle produces a net rim linear
transversal flexion of the converters. When the displacement of 4.5 um.

converters are withdrawn a larger CW rotation occurs
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Figure 6 gives a schematic representation versus time of
the micro-motor operation for direct and reverse
rotations. Note that the mechanical excitation frequency
(Fig. 6b) is twice the electrical driving frequency (Fig.
6a) due to the fact that electrostatic forces depend on the
square value of the applied voltage. The fact that
adhesion forces leading to CW rotation act only at low
frequency (Fig. 6f) can be explained by rotor inertial
characteristics : actuator acceleration at high frequency
(Fig. 6e) excitation is high enough to prevent the
converters from remaining stuck to the rim.
Consequently, CCW rotations have only been observed
at 15 Hz excitation due to adhesion forces between the
converters and the rim.

LF operation
f=15Hz 0.0

CCW rotation
by friction

CW rotation
induced by stiction

-4.5 um r-0.2
(f)

Rim linear
displacement (um)

i

"HF operation
1 converter cycle f=1kHz 0.2

CCW rotation

Rim linear
o displacement (um)

induced F0.1
by friction 150 nm
(e)loo
.0 0.5
Normalized time (1/T)
04 ' Low frequency oberation f=T"'=15Hz

CW rotation induced by stiction

1 2
Normalized time (1/T)

Fig. 6. Schematic representation versus time of :

(a) Micro-motor excitation voltage waveform ;

(b) Combdrive actuator theoretical free displacement ;
(c) Rim displacement for a high frequency excitation ;
(d) Rim displacement for a low frequency excitation.
(e) Detail of schematic operation of CCW rotation
induced by friction effects ;

(f) Detail of schematic operation of CW rotation
induced by combination of friction and stiction effects

CONCLUSION

We have demonstrated the fabrication and the
characterization of micro-vibromotors that present
both CCW and CW rotations with a single set of
mechanical converters. CW rotations are obtained at
low driving frequency by taking advantage of stiction
between the converters and the rotor. Potential
applications for micro-mechanisms will benefit from
the high available torque.
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We study electrostatic parallel-plate actuators operated in dielectric liquids. The stable operation
zone of the actuators in common liquids is extended far beyond one-third of the initial gap, which
is the typical limit of stability for such actuators operated in air. The pull-in effect can even be totally
suppressed. In spite of higher dielectric constants in liquids than in air, which is expected to magnify
the electrostatic forces, the required voltages to actuate are not significantly reduced and may even
be larger. These results are discussed with regard to the dielectric constant of the liquids and to the
electrical insulating layers of the parallel plates which appear to play a major role. Finally, the
analytical approach is compared to experiments performed on fabricated devices. © 2006 American

Institute of Physics. [DOI: 10.1063/1.2165282]

Electrostatic actuators are extensively used in silicon
based microelectromechanical systems (MEMS) as they
demonstrate simple fabrication, easy integration with inte-
grated electronics, short response times, and proven reliabil-
ity. In particular, parallel-plate actuators are commonly used
in devices such as deformable membranes,l variable
capacitors,2 optical,3 and radio—frequency4 microswitches or
electromechanical resonators.” The voltage-displacement
characteristic exhibits in air an instability called the pull-in
effect, which limits the stable positioning of the mobile plate
to one-third of the gap prior to collapse.6 This effect is a
great advantage when a binary state actuation is required3’4
but represents a drawback for continuous mode actuation'?
since the displacement is limited to one-third of the full gap.
In spite of the wide-ranging use of electrostatic actuation in
air or in vacuum, very few applications have been developed
in microfluidic environments. Such applications are however
very promising because direct integration of electrostatic ac-
tuators would simplify the design and fabrication of micro-
fluidic MEMS and allow the integration of more complex
cornponents.7 Moreover, electrostatic actuation is expected to
benefit from a much higher energy density in liquids due to
the larger dielectric constant than in air (e.g., €,=80 in wa-
ter). Recent work® has demonstrated that electrostatic actua-
tion is feasible in many aqueous electrolytes and other di-
electric liquids by counteracting electrode potential
screening and undesirable electrochemistry9 using ac drive
signals. In this letter, we study the voltage-displacement
characteristics of MEMS parallel-plate actuators in dielectric
liquids. Analytical approaches show that the electrical insu-
lating layers of the plates play a major role in the actuator
displacement characteristics and that the stable operation
zone is extended far beyond one-third of the gap, even lead-
ing to the elimination of the pull-in effect. The analytical
modeling is then compared to experiments performed on fab-
ricated MEMS actuators.

An electrostatic parallel-plate actuator is typically mod-
eled as shown in the inset of Fig. 1. It is considered as a

“Electronic mail: bernard.legrand @isen.fr
®'Present address: LIMMS/CNRS-IIS, University of Tokyo, Japan.

0003-6951/2006/88(3)/034105/3/$23.00

88, 034105-1

capacitor having a fixed electrode while the second electrode
is mobile, connected to a mechanical spring of constant k,
and free to move along the x axis when an electrostatic force
is induced on the plate by applying a voltage V between the
two plates. An electrical insulating layer of thickness e, [re-
spectively, (resp.) e,] and of dielectric constant €,; (resp. €,,)
is deposited on the mobile (resp. fixed) plate so as to prevent
any short circuit when the gap between the plates is closed. g
is the initial gap value at zero voltage and the actuator is
operated in a medium of dielectric constant €,;. The force
F, along the x axis, acting on the mobile plate results from
the capacitive electrostatic force'® and the spring restoring
force. Fy, is given by

F €€, LS V2

S S O<u<l, 1
tot 2g2(‘y—u)2 u (1)

kgu,
where y=1+(€,./€,)(e;/g)+(€/€,)(er/g), u=x/g, S is
the area of the plates, and €,=8.85X 10~'2 F m~. This result
applies either in the limit of a high drive signal frequency or
assumes no ions in the dielectric liquid.

In order to obtain a stable equilibrium position of the
actuator versus voltage, the following conditions (2) have to
be satisfied:

IF
Fie=0 and(A) <0. (2)
du )y

From Eq. (2), we obtain in Eq. (3) the voltage V required to
have a mechanical equilibrium at the position # and the
range of values of u for which the system is stable:

2¢%k ~
V= § (y—u)Vu andu$z. (3)
E()ErLS 3

From Eq. (3), we can deduce that if vy is greater than 3 then
the system can be positioned at any location within the gap
in a stable manner. If we first consider an actuator operated
in air (e,=1), with a gap of a few micrometers [typically
(typ.) g=2 um] and insulating layers of a few hundreds na-
nometers (typ. e¢;=¢,=300 nm, €,=€,=8 for silicon
nitride),ll vy is very close to 1 so that the actuator is stable for
u<y/3=~1/3; that is to say over one-third of the gap. Note

© 2006 American Institute of Physics

Downloaded 12 Mar 2012 to 194.57.171.11. Redistribution subject to AIP license or copyright; see http://apl.aip.org/about/rights_and_permissions

Annexes

137



138

034105-2 Legrand et al.

100
90+
80
701
60
50+
40+
30

Stable position limit (% of g)

Stable actuation within the whole gap

Pull-in effect occurs during actuation
24

1(air) 0w Al EG/ waér 100
Liquid dielectric constant g,

FIG. 1. Value of y (lower) and extension of the stable operation range
(upper) of a parallel-plate actuator operated in a liquid of dielectric constant
€, for: (a) e;=¢,=0.05¢ and €,=¢€,=8, (b) e;=¢,=0.15g, and
€,1=€,=8, (c) e;=¢,=0.25g and €,=¢€,=8, and (d) e;=¢,=0.15¢
and €,1=€,=4. The inset shows a schematic diagram of the parallel-plate
electrostatic actuator.

that in air, due to the low value of €,;, it is nearly impossible
to avoid actuation instability using reasonable insulating
layer thicknesses. Hence, the insulating layers are generally
neglected in air for the calculations and using this assump-
tion we can retrieve, using Eq. (3), the well-known value of
the pull-in voltage Vs air by considering the voltage V
required to position the actuator at the limit of stability in air
(i.e., y=1 and u=1/3):

8kg>

Vv .
27 E()S

pull-in_air = (4)
For voltages greater than Vi.in_air» the electrostatic force
becomes larger than the spring restoring force irrespective of
the actuator position. As a consequence, the mobile plate
collapses onto the fixed plate.

Let us now consider operation of parallel-plate actuators
in liquids where €,; is of the order of 1-100, which is the
case for common liquids, such as water (e,,=80 at low fre-
quency). In this case, y can be greater than 3, even with
reasonable insulating layer thicknesses e; and e,, leading to
the elimination of the pull-in effect and to the possibility of
positioning the actuator at any location within the gap. In
order to illustrate this effect, Fig. 1 shows the extension of
the actuator stable operation regime and the variation of vy
with the liquid dielectric constant and the thickness of the
insulating layers. For common liquids—such as isopropyl
alcohol (IPA), ethylene glycol (EG) or water—stable opera-
tion of the actuator is obtained far beyond one-third of the
gap. When condition (5) is fulfilled:

e, e 28

=

B
€1 €2 €L

&)

which corresponds to y=3, the pull-in effect is avoided and
actuator stability is achieved within the whole gap g. We
note that for example in Fig. 1(b), a parallel-plate actuator
with 300 nm thick silicon nitride insulating layers (€,=8) and
g=2 pm does not exhibit the pull-in effect in water
(€,,=80) any longer, whereas the instability still occurs in
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FIG. 2. Voltage values required to close one-third of the gap (lower) and to
completely close the gap (upper) in a liquid of dielectric constant e,;, for:
(a) e;=¢,=0.05g and €,=¢€,=8, (b) e¢;=¢,=0.15¢ and €, =¢€,=8,
(c) e;=€,=0.25g and €,,=¢€,,=8, and (d) ¢,=¢,=0.15¢ and €,,=¢,,=4. The
voltage required to close one-third of the gap in air is taken as the reference
voltage. Squares show the limit between the pull-in and no pull-in regimes.
When the pull-in effect occurs, the pull-in voltage is used to plot V.

TPA (€,,=21.3) or EG (€,,=41.2). The role of the insulating
layer material is shown in Fig. 1(d), where the silicon nitride
is replaced by silicon dioxide (€,=4) for the same thick-
nesses as cited before. In this case, the pull-in effect is elimi-
nated at lower €,; than for silicon nitride, and no pull-in
effect is expected in either water or EG. Actually, as the gap
decreases in a dielectric liquid, a greater percentage of the
potential drop is partitioned into the insulating layers. This
effect is all the more significant as €, is large, and it slows
the increase in electrostatic force with decreasing gap. This is
a stabilizing mechanism that leads, at large €,; values, to the
suppression of the pull-in instability as shown in Fig. 1. In
Fig. 2, the voltages needed to close one-third V,,; and the
entire gap V. are plotted from Eq. (3) versus ¢,; for dif-
ferent insulating layers configurations. When ¢,; is increased,
Vi3 and V. first decrease as one expects since electrostatic
forces are, neglecting the effect of the insulating layers, pro-
portional to €,;. Subsequently, lower voltages are needed to
induce the same actuator displacement. However, V|;; and
Viose curves exhibit a minimum, and ultimately the required
voltages increase with €,;. This behavior is explained by the
fact that, for a given actuator displacement, the potential
drop in the insulating layers increases with €., and is sig-
nificant enough at large €,; values to reduce the electrostatic
force. As a consequence, when €,; increases, a larger voltage
is required to compensate for the potential drop and to pro-
duce the same actuator displacement. In practical cases, such
as that represented in Fig. 2, actuation voltages are typically
in the range of 25% to 150% of the required voltages in air,
depending on the liquid dielectric constant value.
Experiments have been performed on a MEMS actuator
as described in Figs. 3(a) and 3(b). The cantilever-type ac-
tuator is fabricated using a 2 wm thick structural layer of
polycrystalline silicon. The fixed and mobile plates are en-
capsulated in 300 nm thick layers of silicon nitride in order
to prevent any short circuit when the gap is closed. The
detailed fabrication process has been presented elsewhere.'?
The device is actuated in air, IPA, deionized (DI) water
[Figs. 3(c) and 3(d)] and ordinary water. In order to prevent
charge screening that would disable the actuator, an ac volt-
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insulating

mobile plate
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FIG. 3. (a) Schematic top view of the cantilever type actuator. (b) Schematic
cross section along the dashed line in (a). The mobile (resp. fixed) plate is
250 um (resp. 200 wm) in length and 30 wm in width. Electrodes are
coated by 300 nm thick silicon nitride layers (€,=8). Gap value is 2 um. (c)
Optical microscope image of the actuator in DI water when zero voltage is
applied. (d) Optical microscope image of the closed position in DI water
when the actuation voltage is applied. The images (c) and (d) are taken at an
angle of 25° relative to the substrate normal. The arrow indicates the free
end of the actuator.

age is employed to drive the device as reported in Ref. 8. The
closed position of the actuator is detected from optical im-
ages. Table I reports for each liquid the voltage V. re-
quired to close the gap. These values are compared to theo-
retical values calculated as in Fig. 2. We note good
agreement between experimental and theoretical values.

In conclusion, we have studied stability and
displacement-voltage characteristics of parallel-plate electro-
static actuators operated in dielectric liquids. Stable opera-
tion is extended far beyond one-third of the gap, and the
pull-in effect can even be totally eliminated in common lig-
uids. On the other hand, actuation voltages remain roughly in
the same range as in air in spite of the fact that the electro-
static forces are expected to be magnified by the dielectric
constant of the liquids. This is explained by considering the
plate insulating layers which play a major role in the actuator
capacitance for large €,; values. This work gives guidelines
to design MEMS actuators operated in liquids, and to
optimize the pull-in effect and actuation voltages depending
on the targeted application.

Appl. Phys. Lett. 88, 034105 (2006)

TABLE I. Comparison of theoretical and experimental actuation voltages of
the MEMS actuator in different dielectric liquids. In air, the actuator is
driven by a dc voltage. In the liquids, the actuator is driven by an ac signal
at 1 MHz. In the theoretical calculations, a value of 1.2 Nm™' is assumed
for the spring constant k.

0" be Theoretical V.. Experimental Vo
Liquid €, (uScm™) (kHz) V) (Vims)
Air 1 7.6° 8+0.1
IPA 21.3 0.09 17 3.9¢ 4+0.1
DI water 80 0.07 13 6.3 6+0.1
Water 80 5 950 6.3 6+0.1

“Dielectric constant and conductivity data taken from Ref. 13.

Minimum signal frequency required to prevent potential screening
(calculated from Ref. 8).

‘Gap is closed due to the pull-in effect.
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Silicon Nanotweezers With Subnanometer Resolution
for the Micromanipulation of Biomolecules

Christophe Yamahata, Dominique Collard, Member, IEEE, Bernard Legrand, Tetsuya Takekawa,
Momoko Kumemura, Gen Hashiguchi, and Hiroyuki Fujita, Member, IEEE

Abstract—We describe electrostatically actuated silicon nano-
tweezers which are intended for the manipulation and charac-
terization of filamentary molecules. The microelectromechanical
system consists of a pair of opposing tips whose distance can
be accurately adjusted by means of an integrated differential
capacitive sensor. The fabrication process is based on silicon-on-
insulator technology and combines KOH wet anisotropic etching
and deep reactive ion etching of silicon to form sharp nanotips
and high aspect ratio microstructures, respectively. In the designed
prototype, the initial gap between the tips was around 20 pm. The
device showed a maximum displacement of about 2.5 p#m, and we
could achieve a resolution better than (.2 nm (in static mode). We
measured a resonant frequency of 2.5 kHz and a quality factor
(Q factor) of 50 in air. The instrument was used to perform
static and dynamic mechanical manipulations on DNA molecules,
and we could distinctly observe the viscoelastic behavior of DNA
bundles from these experiments. [2007-0162]

Index Terms—Biomechanics, dielectrophoresis (DEP), differ-
ential capacitive sensor, DNA tweezers, molecular biophysics,
silicon-on-insulator (SOI).

[. INTRODUCTION

RAPPING of micrometer-sized particles by laser light
was pioneered over 20 years ago by Ashkin et al. [1].
Later on, the technique of “optical traps” gave birth to optical
tweezers (OTs), a scientific instrument which is commonly used
nowadays in biophysics laboratories [2]. Using such a tool,
Bustamante et al. [3], [4] have thence been able to manipulate
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single molecules of DNA attached to beads and made direct
measurements of their mechanical properties. In a similar way,
magnetic tweezers (MTs) were proposed by Strick et al. [5] to
manipulate DNA strands soon after the birth of OTs. In this
method, the force is generated by a magnetic field that offers
both the possibilities of stretching and twisting the molecules
[6], [7]. Aside from these techniques, atomic force microscopy
(AFM) is being widely used in today’s biomechanical experi-
ments. Moreover, one can note that the first demonstration of
the direct handling of DNA was carried out with AFM [8].
Typical biomechanical experiments performed with AFMs in-
clude force-extension characterization, indentation, and com-
bination of AFM with fluorescence microscopy [9]. Some
of AFM’s recent achievements include the microrheology of
grown dendritic actin networks [10], the targeted delivery of
single molecules in a pick-and-place approach [11], and the
extension of E. coli type I fimbriae to demonstrate uncoiling,
elongation, and contraction at a wide range of physiological
forces [12].

Depending mainly upon the required level of force
sensitivity—ranging from a few femtonewtons with MT to the
nanonewton level with AFM probing—the aforementioned in-
struments allow for a large range of biomechanical applications
[13]. However, a major limitation of OT and MT techniques
arises from their working principle which precludes electrical
measurement or stimulation. Although electrical measurements
on DNA have been demonstrated by using a metal-covered
AFM and a gold substrate [14], such an approach remains tech-
nically challenging for currents lower than or near the nanoam-
pere level. In fact, electrical measurements with nanopatterned
electrodes are more appropriate in that case [15], [16].

The achievements of AFM in molecular biophysics incited
us to exploit further the possibilities offered by silicon mi-
cromachining technology; our purpose is to develop a fully
integrated monolithic device that could combine trapping ca-
pability, mechanical manipulation, and electrical/mechanical
sensing at the molecular level. As the first step toward this idea,
Hashiguchi et al. [17], [18] have proposed the concept of micro-
electromechanical system (MEMS)-based tweezers dedicated
to the capture and manipulation of DNA molecules. In contrast
to other miniaturized systems developed for manipulating bio-
logical samples, this approach is oriented to the characterization
of filamentary molecules. Furthermore, mechanical stretching
implies a different methodology from the other MEMS twee-
zers found in the literature. In fact, most of the microgrip-
pers presented to date were dedicated to the prehension of
cells, microbeads, or other micrometer-sized objects [19]-[21].

1057-7157/$25.00 © 2008 IEEE
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Fig. 1. Three-dimensional schematic view of the silicon nanotweezers (exter-
nal dimensions: 4.5 mm X 5.5 mm). The mobile electrode is electrostatically
actuated (actuation voltage Vact), and its displacement Ax results in a change
in the capacitances C'1 and C2. DEP is applied between the electrodes with a
sinusoidal voltage Vpgp.

By downscaling the tool with innovative fabrication methods,
several researchers have further proposed nanotweezers that
are capable of manipulating nanometer-sized objects such as
carbon nanotubes or silicon nanowires [22]-[25].

Following the work of Hashiguchi et al. [17] demonstrating
the straightforward trapping of DNA bundles with MEMS
tweezers, we propose fully integrated silicon nanotweezers
that can simultaneously perform electrical/mechanical mea-
surements and mechanical manipulation of biomolecules. With
such a device, we have previously conducted an extensive study
of charge transport through DNA bundles, and we could detect
currents down to picoampere [26] (the complete electrical
study on DNA bundles is the object of a separate publica-
tion [27]).

In this paper, we describe the working principle of the
electrostatically actuated nanotweezers and present two instru-
mentation setups used for differential capacitive sensing. Next,
we detail the microfabrication process based on silicon-on-
insulator (SOI) technology and introduce the dielectrophoresis
(DEP) method used for DNA trapping. Finally, we discuss the
results obtained for static, transient, and dynamic mechanical
characterization of the device before and after the DNA capture.
We also propose a model of the DNA bundle extracted from
these different experiments.

II. WORKING PRINCIPLE AND DESIGN

Fig. 1 shows a 3-D illustration of the device. It consists of
two sharp tips that act as electrodes for either DEP trapping
or conductivity measurements on the sample. One electrode is
fixed, whereas the other can be displaced with an electrostatic
actuator. The gap between the electrodes (x-direction) can be
sensed, owing to a differential capacitor that measures the

JOURNAL OF MICROELECTROMECHANICAL SYSTEMS, VOL. 17, NO. 3, JUNE 2008
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Fig. 2. Compensated parallelogram flexure beam mechanism with a ratio-
control lever (after Spanoudakis et al. [28]).

relative displacement of the moving electrode. Thus, the device
consists of the following three parts:

1) two sharp tips;

2) a series of comb-drive actuators;

3) a differential capacitive sensor.

These different elements must be electrically insulated while
being mechanically linked to each other. This is achieved by
using the SOI technology. Indeed, the handling substrate is used
for the mechanical connection, and the intermediate oxide layer
serves as an electrical insulator.

A. Mechanical Design

A translational motion of the mobile arm Az is essential
to get a reliable sensing of the tip displacement. Thus, a
guiding mechanism using flexure-beam structures has been
implemented. In our design, we adapted the solution developed
by Spanoudakis ef al. [28] for a high precision linear scan
mechanism integrated with an interferometer. They used flexure
beams in the “two compensated parallelogram” configuration
in combination with a ratio-control lever (see Fig. 2). This
design avoids undesirable vibration of the intermediate stage
and constrains its motion to half of that of the mobile stage in
both directions, allowing for low rotational discrepancy and low
lateral shift deviations.

B. Differential Capacitive Sensor

Integrated differential capacitive sensors are commonly used
for small displacement, force, or acceleration measurements.
For example, this type of transducer is used in the mono-
lithic accelerometer ADXLS50, which is one of the first IC
accelerometers commercialized by Analog Devices (Norwood,
MA, USA, http://www.analog.com). In this device, as well as
in the most recent products, differential capacitances are used
in the triplate comb configuration [29], [30].

For our force/displacement capacitive sensor, we have cho-
sen the triplate configuration with transverse combs (gap
change), which is suitable for bulk micromachining (see Fig. 3).
The sensor consists of a series of central plates that move
relatively to the fixed external plates, thus forming two variable
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Fig. 3. Close-up view of the differential capacitive sensor. In the right
diagram, only two repeating comb units (out of N = 30) are represented.

capacitances C; and Cy whose difference AC' is related to the
displacement Az by the following equation:

AC =C; - Cy

1 1
ac=veon(( 25+ i as)

B L
d0+A$ dl—Ax

where N is the number of pairs of combs forming the capaci-
tances C'; and Co, € is the permittivity of ambient air, L is the
length of a plate, h is the width of a plate (height of the Si layer),
dy is the initial gap between plates, and d; is the initial distance
between repeating comb units. By choosing these parameters
adequately, the relation between AC' and Ax can be taken as
quasi-linear, thus enabling a direct electrical measurement of
the displacement. Indeed, we note that, for displacements where
Az < dy, the first-order expansion of (1) gives

i)

— | Ax.
di

For a comprehensive description of the differential capacitor,
we refer to the work of Sun ef al. [30], [31] after which we

have modeled our prototype. Our parameters (measured on the
fabricated device) are summarized in Table I.

(M

AC = 2NeLh (i - )

dg

III. DISPLACEMENT SENSING

Hereafter, we describe two instrumentation chains that can
be used to measure the differential capacitance AC. The first
one uses a signal conditioning board based on the low-cost
CMOS IC capacitive readout MS3110 (Irvine Sensors, Costa
Mesa, CA, USA). The second one measures the differential ca-
pacitance by current-to-voltage conversion and lock-in ampli-
fication. The latter setup drastically improves the measurement
sensitivity compared with the first one.

A. Universal Capacitive Readout

In this case, the electronic conversion is entirely achieved
with the Universal Capacitive Readout MS3110 whose block
diagram is shown in Fig. 4(a). This general purpose IC is
capable of sensing capacitance changes down to 4.0 aF/y/Hz
(adjustable bandwidth BW = 500, ...,8000 Hz). The circuit

625

TABLE 1
MAIN PARAMETERS OF THE DEVICE AND CONFIGURATION OF THE
ELECTRICAL INSTRUMENTS. THE PARAMETERS ARE THOSE
CALCULATED OR MEASURED ON THE FABRICATED PROTOTYPE

N =30; e=8.85x 10712 Fm™1;
L = 450 pm; h = 25 pm;
do = 6.7 um; d; = 21.4 pm
Ar=25um <& AC = 300 fF
Gy = 4.56; BW = 8 kHz;
Ve =2.25V; Cp =25x 10712 F
G2 =107 VA™Y; frep = 10 kHz;
Vo =1 V; 7 =300 ms (time constant)
G2 =107 VA~ fro5 =10 kHz;
Vo=1V;7=2300 us
G2 =10" VA~1; V4o =3V;
Vo =1V, Vact = Viep; 7= 300 ms

Differential capacitance

Maximum displacement

Capacitive Readout
MS3110

Lock-in amplifier
(static)

Lock-in amplifier
(step response)

Lock-in amplifier
(dynamic)

provides an output voltage V,.; that is proportional to the
change in capacitance AC' (and, consequently, to the displace-
ment Az) according to the following transfer function:

A
Vout = Gl X ‘/;efic x Az (3)
F

C
where G is the gain, Vi is the reference voltage, and Cr is
a programmable feedback capacitance selected to optimize the
sensitivity. With the values summarized in Table I, we could

achieve a resolution of 5 nm by placing the device in a Faraday
cage [32].

B. Lock-In Amplifier

In order to achieve the best displacement/force resolution, we
measured AC' with the experimental setup shown in Fig. 4(b).
A sinusoidal excitation signal Vi..r (amplitude Vj and frequency
fret) is supplied by the internal reference of a lock-in amplifier
(NF, model LI 5640) and applied to the central plates of the
differential capacitive sensor. The resulting currents flowing
through the capacitances C; and C5 are converted into volt-
ages V7 and Vb, respectively, by two low-noise current-to-
voltage (I/V') preamplifiers (Signal Recovery, model 5182).
Due to their reduced input impedance, the preamplifier inputs
are virtually grounded. The lock-in amplifier performs the
magnitude-phase detection of the differential inputs (V3 —V5)
at the frequency f;.f, thus enabling a significant noise rejection.
The phase signal ¢ is expected to be theoretically 90° since
the measured currents /; and I, are purely capacitive. The
amplitude of the output signal V,,; is directly related to AC"

Vi
Vvout - G2 X QWfrefj%AC X Aac

where G5 is the gain of the I/V preamplifiers. The parameters
used in the experiments are summarized in Table 1. Using these
typical values for dc and step responses, we calculate from (4) a
sensitivity S = 444 yV - fF~L. For small displacements, based
on (2), this corresponds to a sensitivity S’ = 53 mV - ym~1.

“4)
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Fig. 4. Electronic circuits used for differential capacitive measurements. (a) Block diagram of the differential capacitive readout circuit MS3110 (Irvine Sensors
Corporation). (b) Electrical circuit used for differential capacitive measurements with a lock-in amplifier (the diagram shows the static-mode configuration).

M 2 (3)

Fig. 5. Fabrication process of the sharp silicon nanotweezers using SOI
technology. The crystallographic orientation is indicated with Miller indices.

As with the MS3110 circuit, we performed the measurements
on the silicon nanotweezers in a Faraday cage and observed
a stable output signal with a resolution better than 105 V. In
other words, according to the sensitivity S” of Vg4, we could
achieve a subnanometer displacement resolution down to about
0.15-0.2 nm.

IV. MICROFABRICATION

The fabrication of the MEMS nanotweezers is based on
reactive ion etching, local oxidation, and anisotropic etching of
silicon [17], [26], [32]. The starting material for our prototype
was a SOI substrate having the following characteristics: (100)-
oriented 25-pm-thick Si active layer/1.5-pm-thick buried oxide
insulator/380-pm-thick Si handling substrate. The process flow
is summarized in Fig. 5, and the different fabrication steps are
enumerated as follows [32].
1) A thin SigNy layer is first deposited by low-pressure
chemical vapor deposition and patterned to form rectan-
gles aligned along the (100) directions (mask #1).

2) The Si3N4 and the Si over layer are etched by reactive ion
etching (mask #2).

3) Next, a local oxidation of silicon process is used to grow
SiO4 on the top and sidewalls of the structured Si.

4) The SizNy layer is then removed.

5) A KOH wet anisotropic etching of Si is performed to
obtain {111} facets, which make sharp opposing tips.

6) The buried oxide is removed by HF, and the handling Si is
structured by deep reactive ion etching (using an Al mask
on the backside: mask #3).

In the final step, a thin aluminum film is evaporated on the front
side (not shown in Fig. 5). Indeed, aluminum acts as an an-
choring material for DNA molecules (cf. Section V) [33]. One
should note that the process only requires three lithographic
masks: one for defining the area of the sharp tips with silicon
nitride (#1), one for microstructuring the silicon over layer (#2),
and one for the backside etching of the handling substrate (#3).

V. DNA TRAPPING BY DEP

Fig. 6(a) shows a typical scanning electron microscope
(SEM) image of a DNA bundle anchored between the tips of
nanotweezers. This bundle was trapped by DEP [34], following
the method proposed by Hashiguchi er al. [17]. Hereafter, we
briefly describe this method, but for more detailed explanations
on DNA trapping by DEP and its theoretical background, the
reader should refer to the pioneering work of Washizu and
Kurosawa [35].

Electrical manipulation of DNA is achieved when an ac
electric field causes positive DEP [35]. The electric field is gen-
erated by electrodes immersed in an aqueous solution; the DNA
molecules elongate along the electric field lines E and move
toward the regions where the product E - VE is higher [36].
Furthermore, it is known that the DNA molecules adhere to
several electrochemically active metals such as Al or Pt. This
property can be exploited in combination with DEP in order
to align and anchor DNA strands on Al electrodes, and it has
been recently demonstrated in microfluidic devices [33], [37].
The high frequency and intensity of the electric field uncoil and
stretch the DNA molecules. Additionally, sharp Al electrodes
create high electric gradients that cause the ends of the DNA
strands to be attracted to the edges of the electrodes and become
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(b)

Fig. 6. DNA trapping by DEP. (a) SEM micrograph of a DNA bundle trapped between a pair of silicon tips coated with aluminum. (b) Photograph of the setup.
Capillary forces induce a deformation of the droplet when it comes in contact with the tweezers. With this effect, we can ensure that only a limited area of the tips

is dipped in the solution during DEP.
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Fig. 7.

Mechanical stretching of a DNA bundle, as compared with the curve obtained with bare tweezers. A clear increase of the stiffness could be observed

after the retrieval of DNA. (a) Static response of the silicon nanotweezers to an increasing actuation voltage; the inset shows the variation of V4t as a function
of Az. (b) Step response of the silicon nanotweezers (Vact = 0—40 V). The symbols (o and e) used in Figs. 7(a) and (b) and 8 correspond to the consecutive

experiments performed with the same samples.

attached, resulting in the permanent formation of a bridging
structure.

Another noteworthy aspect of DEP is that the method can be
used to trap single molecules of DNA by tuning the parameters
appropriately. In our laboratory, we are currently investigating
the following two approaches for single molecule studies.

1) Lab-On-a-Chip—A double-stranded A\-DNA molecule
could be isolated by dc electrophoresis and consecutively
trapped by ac DEP in a microfluidic device [37].

2) Silicon tweezers—By using pulsed DEP (i.e., short-
duration excitation), silicon tweezers could be used to
trap a single DNA molecule in an aqueous solution [38].

For all the biomechanical experiments described in
Section VI, we used a solution of double-stranded A\-DNA
(48.5 kbp and 16 pm long) obtained from Takara Bio Inc.
(Shiga, Japan). After dilution in deionized water, a small
droplet of the solution was put on a microscope glass slide.
The nanotweezers were mounted on an optical microscope
(Keyence VHX-500 Digital Microscope) and were brought in
contact with the surface of the droplet with a 3-D precision
micromanipulator [see Fig. 6(b)]. Then, a high ac electric field
(Vbep =40 Vpk_pk at 1 MHz for a gap of ~20 pm) was

applied for a few seconds in order to capture DNA molecules
by DEP [17]. After the experiments, the bundle could be broken
and removed by blowing air and rinsing the tips with water. In
addition, the DEP experiment could be repeated as long as the
aluminum coating remained on the silicon tips.

VI. RESULTS AND DISCUSSION

We first describe the static, transient, and dynamic mechani-
cal characterization of the device itself. Then, we compare and
discuss the results obtained after the trapping of DNA bundles.
All the data presented in this section were obtained with the
lock-in amplifier. Our comments on the electrical circuit are in
reference to Fig. 4(b).

A. Static Characteristic

In Fig. 7(a), we have plotted the variation of the output signal
of the lock-in amplifier V,,,; as a function of the dc voltage
Vact applied to the comb-drive actuator (circle plot symbol: o).
These measurements were performed with the electrical circuit
shown in Fig. 4(b) using the parameters reported in Table I.
On the same graph, we have also plotted the measurements
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obtained after the retrieval of a DNA bundle (). We see
from Fig. 7(a) that the relationship between V¢ and Ve is
highly nonlinear. We use electrostatic actuation in the lateral
comb-drive configuration (overlapping area change). Thus, the
electrostatic force varies quadratically with V,.; (therefore,
Az  V2,). Furthermore, as stated in Section II-B, the gap
variation Az is proportional to the differential capacitance AC
(and, thus, to V) only for small displacements (Az < dy).
This can be verified in the inset of Fig. 7(a) which gives the
theoretical relationship between Az and Vi, as calculated
from (1) and (4).

B. Step Response

With the same setup, we have also measured the transient
mechanical response of the Si nanotweezers for a step actuation
Vact = 0 — 40 V. The parameters were all identical, except for
the integration time 7 which was set to 300 us to reduce the
acquisition time during transient measurements.

C. Harmonic Characteristic

The frequency response was also obtained with the lock-in
amplifier! but in a configuration slightly different from that
shown in Fig. 4(b). The electrical connection was modified
so that the sinusoidal reference signal of the lock-in amplifier
Viet Was used as the actuation voltage while a dc voltage V.
was applied on the central plates of the differential capacitor.
The tweezer oscillation amplitude was detected by using the
second harmonic analysis mode since the quadratic dependence
of Az with V,; induces a mechanical oscillation at 2f. The
voltage values are given in Table I (dynamic response mode).
The measured data are reported in Fig. 8 and show a fun-
damental resonant frequency at f meas = 2.61 kHz, with a
quality factor () factor) of ~56 at atmospheric pressure for the
bare tweezers. One should note that the mechanical stiffness
of the flexure beams has a cubic dependence with their thick-
ness, thus making the resonant frequency highly dependent
on underetching effects occurring during the microfabrication
process. From the dimensions of the fabricated device and
the application of the Euler-Bernoulli theory, we estimate an
equivalent overall stiffness K = 50 N - m~! for an oscillating
mass m = 1.9 x 1077 kg, which corresponds to a theoretical
fundamental resonant frequency at fj 1, = 2.58 kHz (see also
Table II).

D. Mechanical Stretching of DNA Bundles

Using the same conditions as those previously given, we
repeated the measurements described in Sections VI-A-C after
trapping a DNA bundle. As shown in Figs. 7 and 8, a clear
difference can be seen between the mechanical response of
bare tweezers (o) and the tweezers with a bundle of DNA

'As an alternative method for dynamic measurements, Ayano et al. pro-
posed to measure directly the admittance of the electrostatic actuator with
an impedance spectrometer. For a detailed analysis of the relation between
the actuator admittance and the mechanical response of the system, we refer
to [18].
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Fig. 8. Frequency response of the silicon nanotweezers in the x-direction (gap
variation) as measured with the lock-in amplifier in air at atmospheric pressure.
The electrostatic comb-drive actuator was excited with an ac sinusoidal signal.
A clear increase of the resonant frequency, together with a decrease of the
Q factor, could be observed after the retrieval of DNA.

TABLE 1T
MAIN PARAMETERS OF THE TWEEZER-BIOMOLECULE SYSTEM.
THE VALUES WERE EXTRACTED FROM FIGS. 7(b) AND 8
(REFER TO FIG. 10 FOR THE SYMBOLS)

Tweezers / DNA bundle characteristics

Parameter
initial characteristic after bundle trapping
Resonance fo =2.61 kHz f§ = 3.29 kHz
Q-factor Q =55.8 Q' =16.7
Mass m=19x10"7 kg -
K1 =30Nm™}
Stiffness K =50 N.m~! Ko =44 Nm™1;
K'=K+ Ky, =80 Nm™!
_ m =18x%x10"* N.m~Ls;
\ﬁfscs‘;‘sls n=>56x10"% Nm~Ls n2 = 55.1 Nm~ls;
n=n+m
Time To=11x10"%s 71 =59x1076s;
constant 7o =1.258*

* See the inset in Fig. 7(b).

bridging the two opposing tips (e). Note that all the experiments
were conducted with the same silicon device. Each symbol
corresponds to a series of experiments performed on the same
sample. From the resonant frequency shift, and knowing the
stiffness of the mechanical structure (K =50 N-m™!), we
can easily deduce the stiffness increase after DNA trapping
(~50%). Thus, we can estimate that there were around 1 million
DNA strands in the bundle because one DNA strand has a
stiffness of 3 x 107> N-m™! in the elastic domain [13]. In
Fig. 8, the noticeable decrease of the () factor (o: 56 and e: 17)
additionally indicates losses caused by viscous forces inside
the bundle. In addition, the viscoelastic behavior of a DNA
bundle could be directly observed under the optical microscope,
as shown in the video frame sequence of Fig. 9 which was
recorded during the dynamic stretching of a DNA bundle.
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stretching

Fig. 9. Sequence showing the elongation of a DNA bundle by oscillating silicon nanotweezers. The movie was taken at room condition under a Keyence
VHX-500 Digital Microscope (x5000 magnification). From left to right: (1) Initial state; (2) under stretching; (3) just after release; (4) few seconds later, the

bundle almost entirely returns to the original state.
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Fig. 10. Damped oscillator model of the tweezer-biomolecule system. The
parameters (K1,71) and (K2, n2) were extracted from the dynamic response
and from the step response, respectively.

E. Viscoelastic Model of the DNA Bundle

The tweezers can be modeled as a simple damped oscillator
system (see Fig. 10) whose parameters are directly obtained
from the dynamic response. By comparing the step and dy-
namic responses of the tweezers after DNA trapping, the model
parameters could be extracted to describe the viscoelastic be-
havior of the bundle. We found from these signals that the
macroscopic mechanical model of the DNA bundle can be
described with two Kevin—Voigt (KV) patterns® in series, as
shown in Fig. 10. Such a system exhibits two characteristic time
constants: 7y =1 /K7 and 79 =13/ K». The first block (K7, 1)
corresponds to the viscoelastic characteristic observed for high
frequencies (dynamic response). It models the increased reso-
nant frequency f} and the reduced @ factor @', resulting from
the stiffness of the bundle (K ) and the mechanical losses in the
bundle (1), respectively. The second block (K5, 72) models
the relaxation time observed in the step response. The latter can
be clearly observed in the inset of Fig. 7(b). We attribute this
effect to the gliding of the DNA molecules within the bundle.
All the model parameters extracted from our experiments are
reported in Table II.

2In the KV pattern, an ideal spring is set in parallel with a damper, whereas
in the Maxwell pattern, the spring and the damper are in series. With the
KV model, there is no irreversible deformation. Therefore, according to our
experimental observations (see Fig. 9), the KV model describes more closely
the behavior of the bundle.

VII. CONCLUSION

We have presented a MEMS instrument that is capable of
handling and performing biomechanical assays on filamen-
tary molecules. The prototype provides manipulation capability
with ~0.2 nm resolution, a level which corresponds to a force
resolution of ~10 nN. Due to the relatively large stiffness
of the flexure beams, the sensitivity achieved so far is still
too low for direct sensing of a single molecule. Nevertheless,
the tweezers are readily suitable for biomechanical assays on
molecular aggregates, such as actin networks [10], in which the
forces required for stretching are typically in the range of few
nanonewtons to several hundreds of nanonewtons.

We were able to demonstrate the potential of our silicon-
based tweezers using double-stranded A-DNA. The manipula-
tion of DNA bundles proved to be very convenient, and after
trapping by DEP, the molecules could be dipped into biological
solutions or exposed to various environmental conditions. One
can also note that the dynamic excitation of the Si nanotweezers
could serve for the detection of effective trapping by reso-
nance. For example, by using the phase ¢ measured with the
lock-in amplifier, the dynamic response offers a simple and
direct detection method for DNA capture from the shift of the
resonant frequency. Last but not the least, our tool offers the
possibility of direct observation of biomolecules under an opti-
cal microscope while performing electrical and/or mechanical
measurements.

Having succeeded in anchoring other filamentary biomole-
cules such as actin or microtubules, we now envision to conduct
biophysical experiments on complex biological systems. To this
extent, we are currently working on the functionalization of
the electrodes for the specific anchoring of biomolecules on
each tip.
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An electromechanical resonator based on a blade geometry is proposed in this letter. This particular
geometry allows self-alignment of the mechanical resonator structure to its lateral electrodes while
achieving high eigenfrequencies in the GHz range. This letter reports both the fabrication process of
the device and measurements in order to extract its mechanical response according to a lateral
flexural solicitation. A mixing setup characterization is performed in order to suppress direct
capacitive coupling feedthrough from the output current measurement and enable the effective
quality factor extraction. © 2005 American Institute of Physics. [DOI: 10.1063/1.1929873]

In order to face the rapid growth of the wireless telecom-
munication systems market and demands in this area, a lot of
efforts are focused on the development of very efficient radio
frequency (rf) mobile transceivers, including for the signal
frequency selection and filtering stage. This function is con-
ventionally performed by bulky surface acoustic wave
devices," which size in the cm? range and cannot be cointe-
grated with rf CMOS circuits. This hybridization leads to
high power consumption, and insertion losses through inter-
connections. In a counter part, micromachining technologies
allow to fabricate high quality factor (Q) on-chip microme-
chanical resonators.”™ Such devices are in micrometer size,
and their fabrication process is fully compatible with inte-
grated circuit processes, for which reasons a complete coin-
tegration with electronics may be expected, reducing both
assembling cost and power consumption.

Several electromechanical resonators based on a capaci-
tive transduction scheme have already been demonstrated.
Up to now, the maximum frequency attained with such trans-
duction mechanism is about 1.51 GHz.* This corresponds to
the second mode frequency of the resonator, where the trans-
mission level at resonance is about —86 dBm in vacuum.

In the present study, a nanoelectromechanical resonator
based on blade geometry is proposed, depending on capaci-
tive transduction for both excitation and detection schemes.
The theoretical resonance frequency modes for this geom-
etry, in the case of lateral flexion solicitation, depend only on
the structure sharpness. This feature allows self-alignment of
the resonator with its lateral electrodes and is able to reach rf
band ranges(>1 GHz).

As shown in Fig. 1, the device architecture comprises a
blade geometry based mechanical resonator, and is made of
silicon. Coupling to the resonator is done capacitively using
two lateral transducers. To bias and excite the device, a dc-
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bias voltage V. is applied to the blade resonator, while an ac
excitation voltage v;, with the frequency f;, is applied to one
of the lateral electrodes. This combination leads to a laterally
acting force inducing lateral vibrations of the resonator at the
frequency f;,. The oscillation amplitude is maximum, at con-
stant V. and v;, excitation voltage, as soon as the frequency
fin corresponds to one resonance mode of the resonator.
Then, the mechanical motion of the structure modulates in
the time domain the output transducer capacitance. A mo-
tional current is then detected at the output electrode and can
be further processed by subsequent transceiver electronics. In
summary, the input electrical signal is restituted in the output
port, and filtered by the mechanical response of the resona-
tor.

Concerning the device design, two major key points
must be kept in mind for proper operation in the GHz fre-
quency range. First, the resonator material must exhibit large
acoustic velocities. This is the case for single crystal silicon,
which also exhibits good advantageous properties in terms of
structural quality (minimization of the intrinsic loss dissipa-
tion mechanisms). Second, extremely small (sub-100 nm)
electrode gaps d,, are needed in order to achieve low mo-
tional resistances and low insertion losses.

In order to determine an approximation of the resonator
fundamental resonance frequency, a preliminary approach
consisted in modeling the resonator as a clamped-free trian-

olarization layer: W
Electrode layer Polysilicon

Il Sacrificial layer: SiO,

Silicon Substrate

FIG. 1. Perspective view of the two-port capacitively transduced silicon
blade resonator and details depicting the bias and excitation scheme. The
typical length is comprised between 10 um <L <30 um.

© 2005 American Institute of Physics
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TABLE I. Mode characteristics of a clamped-free triangular shaped blade.

Mode n N, fal fi
Fundamental 1 4.612 1
First harmonic 2 7.799 2.86
Second harmonic 3 10.958 5.7
Third harmonic 4 14.109 948
Fourth harmonic 5 17.256 14.02

gular shaped blade. In the case of zero axial stress, the reso-
nance frequency f, of the mode n for a clamped-free blade
deriving from the Euler-Bernouilli theory5 is given by the
expression:

_Nan(g) [E

= . 1
" 8h 3p )

where h and B refer, respectively, to the blade height and its
half-aperture angle. As can be seen, the modal frequency is
independent of the blade breadth, but governed mainly by its
material properties and its aspect ratio (2 and B8). Each mode
is distinguished by the coefficient \,,, which is the nth eigen-
value of the following transcendental equation for the natural
frequencies:

JiNDL(N,) + TN )1 (N,) =0, (2)

where J; and J, are the Bessel functions of the first kind of
order one and two, respectively. As to /; and I,, they corre-
spond to the modified Bessel functions of the first kind of
order one and two, respectively. The first five eigenvalues \,,
of the Eq. (2) have been tabulated and are given in Table I.

This analytical model has been validated by performing
Finite element analysis (FEA) modal simulations using
ANSYS™ software. The FEA results matched within 9% of
the analytical model. The independence of the modal solu-
tions versus the breadth of the blade has been verified. In-
deed, a variation less than 1.5% has been observed when the
blade length varied between 4 and 100 um. To conclude, the
non-time consuming analytical method approximates the
fundamental resonance frequency well, and is used to design
the filter device. Hence, ultrasharp blades can provide high-
fundamental frequencies in the GHz range, and they can be
as long as desired in order to maximize the transduction ca-
pacitance with lateral transducers.

The fabrication process requires only two lithography
steps. A thermal oxidation step is performed in order to
sharpen the apex of a silicon trapezoidal wall [Fig. 2(a)].
After removal of the thermal silicon oxide (SiO,), a thin
tungsten metal layer is sputtered over the structure in order
to avoid the free carrier depletion phenomenon, which would
limit the transducer coupling efﬁciency.3 Then a 30 nm thick
SiO, layer is deposited, followed by a 300 nm thick in situ
doped polysilicon layer providing the material for lateral
transducers. The polysilicon layer covering the blade apex is
removed by reactive ion etching (RIE) after planarization
based on a thick photoresist layer deposition. Then, the blade
apex is released by 45-min-wet etching of SiO, layer [Fig.
2(b)]. Last, photolithography and RIE etching is used to pat-
tern lateral electrodes [Fig. 2(c)]. Blade resonators, the ge-
ometry of which predicts a first resonance frequency cen-
tered at 1.05 GHz, and the second mode at 3 GHz (from the

Appl. Phys. Lett. 86, 213104 (2005)

(b) Top view of Tungsten covered Silicon blade after
partial wet etching of §i0,

(a) Silicon blade after dry thermal oxidation assisted
sharpening step

(c) Top view of the blade resonator and its lateral (@
electrodes after

Electrodes

.

FIG. 2. SEM micrograph at different stages of the process.

Euler—Bernoulli theory) have been fabricated, with a 20 nm
lateral gap d,, as shown in Fig. 2(d).

The fabricated devices transmission response is charac-
terized under vacuum condition (pressure less than
1073 Torr), causing negligible air damping. Figure 3(a)
shows a signal amplification compared to the continuous
level around 1.08 GHz, followed by a strong attenuation
peak around 1119 MHz, exhibiting a Q factor of 4300. In the
case of the Fig. 3(b), the amplification peak occurs at
2475 MHz, with a Q factor of 62, while the attenuation peak
is around 2525 MHz. The results shown in Figs. 3(a) and
3(b), are attributed to the excitation of the resonator on its
two first flexural modes (1.08 and 2.475 GHz), while the
attenuation peaks are due to the static feedthrough capaci-

-64

-72

-80

-96

e l =4320 1
1060 1080 1100 1120 1140 1160 1180 1200
(a) Input driving signal frequency (MHz)

Transmission $21 (dB)

-50 —

TRANSMISSION S21 (dB)
& .
=4
T

&
a
T

244 246 248 25 252 254 236 258
(o)  Input driving signal frequency (GHz)

FIG. 3. Blade resonator transmission response vs the V. bias voltage and
the driving signal frequency f;,, given a 15 dBm driving signal power P;;:
(a) fi, is ranging from 1.06 up to 1.2 GHz; (b) f;, is ranging from 2.43 up to
2.59 GHz.
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%0 Measured spectrum for different f;,
- T T T T
»Driving signal frequency
= 950 MHz
1.05 GHz
=== =1.15 GHz
==@==1.25GHz
1.35 GHz
# Carrier signal
frequency f= 50 MHz

»Carrier signal power
P,=20dBm

A
o

Lower Side-band peak

[
!
1
1
]
[ -
"
i
"
#
u
i
1l

»Driving signal power
P,=15dBm

Reflected power (dBm)
& &
=3 o

[ A
1100 1200 1300 1400
Frequency (MHz)

900 1000

FIG. 4. Measured frequency spectrum of the reflected power, given a
15 dBm driving signal power P;,, a 50 MHz carrier signal frequency f,, and
a 20 dBm carrier signal power P.: (a) frequency spectrum vs the driving
signal frequency f;,; the sweeping frequency is varied between 0.9 and
1.4 GHz; V4 bias voltage is set to 1.5 V.

tance C, presence between the two lateral electrodes, in par-
allel to the electrical equivalent R,,L,,C,, serial circuit mod-
eling the resonator mechanical behavior (also called
motional branch).® The disagreement between the measured
resonance frequency and its theoretical value is about 1.6%
and 22.6%, for the first mode and the second mode, respec-
tively. In both cases, the tuning of the absorption peak fre-
quency position versus the V. signal level is demonstrated.
For the first mode, the error percentage between the esti-
mated parallel resonance peak position and its measured po-
sition is less than 7%. For each case, we associate the imbal-
ance between the amplification of the signal and the strong
attenuation peak to a large value of C, (0.42 fF), responsible
of the parallel resonance, in combination with a nonlinear
mechanical behavior induced by high excitation voltage (vi-
bration amplitude higher than 0.1 Xd, when V4 >10 V).7
These two effects contribute to lead to distortion of the mea-
sured signal, altering the pass band,” and make the true per-
formance parameters of the resonator difficult to extract, es-
pecially the Q factor.

Therefore, a mixing-based measurement setup6 is per-
formed in order to suppress parasitic feedthrough currents by
moving motional currents away from them in the frequency
domain and allow characterization of the resonator with
lower electromechanical coupling (in order to avoid the pass
band distortion arising from mechanical nonlinearities). A
carrier signal v, with a frequency f.=50 MHz is applied to
the resonator, added to the dc bias voltage V., while the
driving excitation voltage is still applied to the input elec-
trode. The resonator displacement modulates the carrier, cre-
ating side band peaks at the frequencies (fi,+f.) and (fi,
—f.) [Fig. 4(a)], the amplitude of which is maximum when
the driving signal frequency is around 1.104 GHz (Fig. 5),
namely the fundamental resonance frequency of the tested
device. The difference with the resonance frequency mea-
sured by direct transmission setup, is attributed, as already
mentioned, to the mechanical nonlinearities induced by high
excitation level required in that case. The resulting large de-
formations affect the mechanical response of the resonator,

Appl. Phys. Lett. 86, 213104 (2005)

I I DriVing signal power P, =15dBm
35 =G \/DC= 2.5 V Carrier signal power P =20dBm
"9 17| emfm VDC= 1V
=—&—\/DC= 5V

40 b 4

—

Q<180

Upper side-band peak amplitude (dBm)

T~

1.06 1.08 11 112 114
Input driving signal frequency (GHz)

FIG. 5. Amplitude (dBm) of the upper side-band peak in reflection vs the
V. bias voltage and the driving signal frequency f;,, given a 50 MHz carrier
signal frequency f., a 20 dBm carrier signal power P, and a 15 dBm driv-
ing signal power P;,.

tilting its resonance peak to lower frequencies.7

Device Q factor at the resonance extracted from curves
in Fig. 5 is 180. This low value is attributed to high dissipa-
tion losses into anchors due to high surface area at the blade
base (24 um?). Higher Q factor can be expected if the blade
length is reduced, but at the same time it will reduce the
transduction efficiency. A tradeoff must be found in order to
maximize the motional current value.

In conclusion, an innovative architecture of high-
frequency nanoelectromechanical silicon resonator based on
a blade geometry was demonstrated, in combination with a
self-aligned process for definition of nanogap lateral electro-
static transducers. Electrode-to-resonator gap as low as
20 nm was obtained, characterization of fundamental reso-
nance and second mode at, respectively, 1.104 and
2.475 GHz was demonstrated.

This work was supported by the European Union under
Contract No. IST-1999-10945. The authors would like to
thank S. Lepillet and D. Ducatteau for their valuable help
during the devices characterization, and in the same way the
IEMN Process Team, for their assistance in the fabrication
process.
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In-Plane Silicon-On-Nothing Nanometer-Scale
Resonant Suspended Gate MOSFET
for In-IC Integration Perspectives

C. Durand, F. Casset, P. Renaux, N. Abelé, B. Legrand, D. Renaud,
E. Ollier, P. Ancey, A. M. Ionescu, and L. Buchaillot

Abstract—A 14-MHz in-plane nanoelectromechanical resonator
based on a resonant-suspended-gate (RSG) MOSFET principle
and integrated in a front-end process is demonstrated. The de-
vices are in-plane flexural vibration mode beams (L = 10 pm,
w = 165 nm, and h = 400 nm) with 120-nm gaps. This letter
details the design and process flow fabrication steps. Then, the
electrical device characteristics are demonstrated, comprising sta-
tic and dynamic studies around the resonant frequency. Devices
enable the comparison of a pure capacitive detection with the
RSG-MOSFET-based detection on the same component, showing
a 4.3-dB-huge peak. Due to its output signal amplification and
in-IC integration potentialities, the RSG-MOSFET-based detec-
tion is ideal for any type of nanoelectromechanical structure dis-
placement detection.

Index Terms—In-IC integration, in-plane resonator, nanometer-
scale resonator, resonant suspended gate (RSG) MOSFET, silicon
on nothing (SON).

I. INTRODUCTION

OR THE first time, an in-plane nanoelectromechanical
F (NEM) resonator based on a resonant suspended gate
(RSG) MOSEFET principle [1], [2] and integrated in a front-end
process is demonstrated. Advanced silicon-on-nothing (SON)
technology [3] based on industrial 8-in tools is used to fabricate
RSG-MOSFETs with high in-IC integration capabilities.

This letter reports on the design, fabrication process, mea-
surement setup, and experimental results of a 14-MHz NEM
resonator and compares a classic capacitive detection [4] with
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— Electrical set-up for MOSFET detection
Electrical set-up for pure capacitive detection

Fig. 1. Principle schematic and electrical characterization setup of the RSG-
MOSFET device.

a MOSFET-based detection. Operational dc and vibrating char-
acteristics of laterally excited nanogap RSG-MOSFETs are also
reported for the first time. The proposed process and fabricated
resonators enable the in-IC integration of off-chip modules
such as time reference functions with significant cost, size, and
consumption reduction [5].

II. DEVICE DESIGN AND FABRICATION

The lateral MOSFET is composed of a vibrating gate and
a channel separated from the mobile gate by an insulator
and an air gap (Fig. 1). Drain and source are placed in the
same horizontal plane as the gate. The mobile-gate (beam)
vibration at resonance frequency modulates the mobile charges
of the MOS conductive channel formed along the lateral etched
sidewall and, consequently, the drain current. The design and
the proposed process enable the integration of both capacitive
[4] and amplified detections using the MOSFET intrinsic gain
(tailored by the transistor transconductance iqs = Vgs X gpm).

Devices were fabricated by using the SON technology [3]
to achieve sub-100-nm gaps and 400-nm-thick single-crystal
silicon resonators using only front-end processes [4], [6]
and materials, ensuring the in-IC integration capabilities. The
fabrication-process flow presented in [4] and [6] is resumed
in Fig. 2. It starts with the patterning of active areas through
a thermal SiOq layer. A SiGe sacrificial layer is then grown
by selective epitaxy and followed by a low boron-doped
(1016 at/cm3) nonselective single-crystal silicon epitaxy. Phos-
phorous dopants are implanted (10'° at/cm®) to define gate,

0741-3106/$25.00 © 2008 IEEE
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Fig. 2. Perspective SEM picture of a beam (L = 10 pm, w = 165 nm, and
d = 120 nm).

source, and drain. E-beam lithography is used to define gaps
and the resonator structure, leading to a 47-nm gap resolution.
The 400-nm-thick silicon structural layer is then etched by an
anisotropic plasma to define air gaps. After dopant diffusion
and activation annealing steps, structures are released by an
isotropic plasma etch of the SiGe sacrificial layer. The released
structures were protected by a nonconformal SiO2 deposition
to allow metal pad deposition. Fig. 2 shows a picture of a
suspended RSG-MOSFET.

III. MEASUREMENT SETUP

RF characterizations are performed by using an Agilent
8753E network analyzer. Fig. 1 shows the two measurement
configurations for comparing capacitive and MOSFET detec-
tions on the same device.

For a capacitive-detection measurement [4], the transmitted
signal through the resonator is measured between the vibrating
beam and the electrode of the device. A bias voltage Vi,
is applied on the electrode; the beam and the substrate are
grounded to avoid any pull-in effect of the structure.

For a MOSFET-detection measurement, three bias voltages
are applied: the electrode Vyc, the gate voltage V, and the drain
voltage Vqs. Optimal V;; and Vg, values for dynamic character-
ization were extracted from the static MOSFET characteristics
14(V,) shown in Fig. 3 as well as I;(Vys).

IV. EXPERIMENTAL RESULTS

Fig. 3 shows the static electrical J4(V};) measured character-
istics of the MOSFET transistor. The threshold voltage V;y, is
2 V. An OFF-state leakage current of 0.1-1.3 pA depending
quasi-linearly on Vg is observable at V, = 0 V. It is attributed
to a photolithography misalignment when protecting chan-
nel from phosphorous implants. Indeed, channel surface was
partially implanted on a few nanometer widths, generating a
2.1-MQQ short-circuit resistor in parallel of the transistor, ex-
plaining the high leakage current and its quasi-linear depen-
dence on V5. Optimal operating points were defined from

10°®

< 10°;
- 3
107
0
Fig. 3. Static MOS characteristics I4(Vg) and G (Vy).
e Prr=-41 dBm
1p=6.10°mbar t A MOSFET Detection
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Fig. 4. Capacitive- and MOSFET-detection comparison on the dynamic re-
sponse of the NEMS (L = 10 pm, w = 165 nm, and d = 120 nm).

static characteristics: V;, being 4.6 V corresponding to the
maximum of transconductance and Vg4 being 3 V correspond-
ing to the saturation region, with an OFF-state leakage of
1.4 pA.

Fig. 4 compares the resonant amplitude response between
capacitive and MOSFET detections, on the same structure
(L =10 pm, w = 165 nm, and d = 120 nm). The fundamental
resonance frequency was measured to be 14.33 and 14.31 MHz
with capacitive and MOS detections, respectively. The slight
discrepancy between the two measurements is explained by
the different bias conditions of actuation between the MOS
and capacitive detections. The frequency shift is mainly due
to the MOSFET channel surface potential which is set to zero
in the case of the capacitive detection. Measurements are in
good agreement with mechanical analytical calculations and
FEM simulations, giving 14.43 and 14.42 MHz, respectively,
being independent of the detection principle. The extracted
motional resistance R, is 736 k€, and the (| capacitance
is 21.5 fF. The MOSFET detection yields a +4.3 dB signal
amplification compared with the capacitive detection due to
the MOSFET intrinsic gain. This amplitude could be increased
first by optimizing the transistor design (channel width/length
ratio), hence enabling a higher g,,, and second by limiting
the leakages. In this way, the SiGe layer has to be completely
etched, and the SiO insulation layer has to be thicker.
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Fig. 5. Influence of Vj. variation on the dynamic response of the NEMS

(L = 10 pm, w = 165 nm, and d = 120 nm) using the MOSFET detection.

Fig. 5 shows the influence of the beam polarization on
the output signal using the MOSFET detection. Its amplitude
increases with V. due to the larger beam vibration amplitude
caused by the larger electrostatic excitation. The effect is also
reinforced by the air-gap reduction induced by the increase in
Vie. On the other hand, the electrostatic field increases with
Ve and acts as a negative stiffness, shifting down the resonant
frequency of 10% fora 5.5 V V. variation. The influence of Vs
on the device response was also investigated. Results show an
increase in the resonant peak amplitude with Vyg, as predicted
on static characteristics for a given V; of 4.6 V, due to the
increase in g, with Vgs. Moreover, a Vys variation from 2.0
to 3.5 V induces a 0.16% decrease in the resonant frequency.
This effect is negligible regarding the shift induced by V..

Dependence of resonators’ behavior with environmental con-
ditions was studied in [4] on similar devices. Resonant frequen-
cies shift down quasi-linearly with temperature (from —50 °C
to 100 °C), giving a temperature coefficient of frequency of
—32 ppm/°C. Quality factors were found to be maximum and
constant at low pressure (< 1 Torr), whereas they decrease at
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higher pressures, showing that even for nanoscaled beams, air
damping remains the major source of dissipation.

V. CONCLUSION

We fabricated and experimentally demonstrated, for the first
time, a fully operational in-plane 14-MHz RSG-MOSFET res-
onator with intrinsic tunable amplification. The unique large
gain, in terms of peak detection amplitude, makes this new
device ideal for any type of NEM structure displacement detec-
tion. Future works will focus on reliability issues such as fatigue
[7], packaging, and in-IC integration for industrial perspectives.
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Fabrication of 24-MHz-Disk Resonators With
Silicon Passive Integration Technology

Marc Sworowski, Francois Neuilly, Bernard Legrand, Anand Summanwar,
Pascal Philippe, and Lionel Buchaillot, Member, IEEE

Abstract—A new approach for the fabrication of large contour-
mode single-crystal silicon resonators has been demonstrated
without the use of SOI substrates. Twenty-four-megahertz disk
resonators have been built thanks to industrial facilities dedicated
to the integration of passive components on silicon and exhibit a
good compromise between the quality factor higher than 50 000
and the motional resistance of a few kiloohms.

Index Terms—Bulk micromachining, microelectromechanical
systems (MEMS), microresonator, single-crystal silicon.

I. INTRODUCTION

ILICON-BASED systems-in-package (SbSiP) have been

demonstrated to be complementary to systems-on-chip for
improving the number of functions embedded in mobile elec-
tronic appliances as they take advantage of multiple processes
of fabrication dedicated to specific functions such as radio-
frequency (RF) [1]. Solutions proposed by NXP Semicon-
ductors for RF transceivers combine the active die and an
interconnecting silicon substrate that integrates passive compo-
nents such as high-Q RF inductors, resistors, and high-density
capacitors [2], [3].

Many investigations are also conducted in order to replace
macroscale quartz resonators used in communication clock
reference. Microelectromechanical systems (MEMS) are an
alternative that meets the concerns of miniaturization and in-
tegration. Disk or square silicon MEMS resonators vibrating
on a extensional mode thanks to capacitive transducers are
potential candidates [4]-[7]. Their fabrication is either based
on surface micromachining of a polysilicon layer [6], [7] or
on bulk micromachining of SOI substrates [4], [5]. While
surface micromachining technologies do not need any specific
and costly substrate, MEMS fabricated in SOI benefit from a
crystalline material that minimizes internal friction and from a
higher thickness that improves the electromechanical coupling
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Fig. 1.

Cross-sectional view of the 3-D model showing the released disk
resonator micromachined in a silicon wafer. It is suspended at the center of a
surrounding electrode thanks to supporting beams. (Inset) Optical microscopy
top view of the disk resonator.

coefficient and the effective stiffness. These criteria participate
to the reduction of the motional resistance and to the increase
of the power handling which are essential parameters for the
design of reference oscillators.

In this letter, we propose using the low-cost SbSiP technol-
ogy initially dedicated to the integration of passive components
on silicon as a mean to fabricate high-performance capac-
itive single-crystal silicon resonators. Micromachining large
and thick devices in standard crystalline material offers the
opportunity of improving the power handling and the motional
resistance at low voltage while keeping a high quality factor.

II. RESONATOR STRUCTURE AND FABRICATION

A. Device Description

Fig. 1 shows the microresonator presented in this letter. The
vibrating part consists in a disk suspended by six beams linking
its topside center to the substrate. A surrounded electrode
is used to create an electrostatic radial force that drives the
vibration of the first radial-contour mode.

B. Process Flow

A 28-pum-deep circular trench is first etched to delimit the
periphery of the 200-um-diameter disk resonator in a silicon
wafer that is heavily N-doped [Fig. 2(a)]. The trench is then
filled with a thin sacrificial oxide and a doped polysilicon layer
to form the surrounding transducer [Fig. 2(b)]. Another thicker
sacrificial oxide layer covers the disk. Low-stress N-doped

0741-3106/$26.00 © 2009 IEEE
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(d)

Fig. 2. Main steps of the fabrication process. (a) Trench etching. (b) Filling with SiO2 and PolySi. (c) Second sacrificial oxide and support beams formation.

(d) Resonator releasing.

TABLE 1
RESONATOR DIMENSIONS AND CHARACTERISTIC PARAMETERS
DETERMINED AT Vg, = 5 V IN VACUUM (AND IN AIR)

Parameters Notation ~ Value

Resonator radius Ryer 100 pum

Resonator thickness t 20 pm (25 pm at periphery)
Anchor radius Rane 10 um

Transducer gap d 110 nm

Effective mass m 550 - 10712 kg
Effective stiffness k 13-10° N/m

Quality factor Q 53000 (13000 in air)
Resonance frequency fo 24.0 MHz

Parallel parasitic cap. Cpp 1.2 pF

Static capacitance Co 0.6 pF

Motional resistance R, 2.1 kQ (8.8 kQ in air)
Motional inductance Ly, 740 mH

Motional capacitance Cn 60 aF

Critical vibration Xyib 30 nm

Mechanical power-handling Py 16 uW (65 uW in air)

polysilicon is deposited and patterned to ensure the suspension
of the disk [Fig. 2(c)]. This resonating part is cut from the
substrate thanks to a deep reactive ion etching step performed
at the wafer backside. The backside hole meets the trench and
leaves a minimum thickness of 20 pm at the disk center. The
resonator is finally released in a concentrated HF solution and
dried with supercritical CO4 [Fig. 2(d)].

III. FREQUENCY VERSUS DIMENSIONS

The geometry of our design actually does not meet the
assumptions made by Onoe to establish the exact solution of
equations governing the contour vibrations of circular plates
[8]. Second-order effects due to the anisotropic elasticity of
single-crystal silicon, the resonator thickness and the anchor
width that both represent about one tenth of the disk diameter
become significant. Thus, a 3-D finite element model (FEM) is
built to study the influence of geometric parameters on the first
radial-contour resonance frequency.

A modal analysis, taking into account the parameters sum-
marized in Table I leads to the elongation-mode shape shown
in Fig. 3 at a frequency of 24.2 MHz. In this simulation, the
resonator thickness is 20 pm. This dimension has actually been

NODAL SOLUTION

STEP=1
SUB =9
FREQ=.242E+08
usuM (AVG)
RSYS=0

DMX =33873
SMX =33873

ANSYS

7527 15055 22582 30109
3764 11291 18818 26345 33873

Disk resonator

Fig. 3. Elongation mode of the disk resonator around reference dimensions.
Mode shape simulated at 24.2 MHz for the geometry of reference.

determined thanks to FEM to minimize the frequency deviation
due to uncertainty of the backside etching depth. Precision
of £200 ppm for the frequency may be reached when the
thickness is controlled with a precision of +10%.

Cumulative effects of the process variations are at the origin
of the 0.2% standard deviation for the resonance frequency
measured on devices located in 180-mm? samples.

IV. ELECTROMECHANICAL CHARACTERISTICS

The device is characterized in a vacuum chamber using an
impedancemeter 4294 A from Agilent. The impedancemeter
delivers a dc bias voltage V. superimposed with an ac signal
Vae. Fig. 4 shows the impedance spectra in magnitude and
phase at the vicinity of the 24.0-MHz operating frequency
(fo). Measurements have been made in air and in vacuum
for V,. = 100 mV and Vg, = 2.5 V or 5 V. Resonance and
antiresonance peaks are observed in the impedance spectra.
Influence of pressure is clearly visible, yielding a shift of the
resonance peak toward higher frequency when the pressure
increases, accompanied by the decrease of the quality factor.
A quality factor @) as high as 53000 £ 2000 was observed in
vacuum [Fig. 4(a)]. @ and fj are constant for pressure condition
lower than 50 torr. In air [Fig. 4(b) and (c)], fo is slightly
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Fig. 4. Impedance spectra of the disk resonator measured with a drive signal
Vac = 100 mV (a) in vacuum (P < 50 torr) for Vg, = 2.5 V, (b) in air for
Ve = 5.0V, and (¢) in air for V3. = 2.5 V. (Inset) Electrical equivalent circuit
of the resonator (Co, Rm, Lm, Crm ) in parallel with a parasitic capacitance
(Cpp).

increased by 200 ppm and () remains higher than 13 000 =+ 500.
These values demonstrate the operating pressure has actually a
low influence, as expected for such a bulk mode resonator.

This silicon resonator exhibits also a good stability versus
temperature variations. The thermal coefficient of frequency
variations has been measured to —20.9 ppm/°C in the 25 °C
to 50 °C range.

Electrical parameters are then extracted using an equivalent
circuit composed of the static capacitance Cy of the capacitive
transducer, in parallel with the motional branch R,,, L,,, Cy,
of the resonator. A parasitic capacitance Cpp is also introduced
in parallel to this basic model to take into consideration the
parasitic elements brought by the substrate, connections, and
apparatus. All these parameters are summarized in Table I as
well as the mechanical lumped model associated to this design.
The narrow air-gap combined with the wide electrode area due
to the thick and broad disk yield an important static capacitance
of 0.6 pF and a high electromechanical coupling coefficient.
Direct consequence is a low motional resistance R,, that has
been estimated to 2.1 k€2 in vacuum under Vg, = 5 V.

As demonstrated in [9], the level of bias voltage V. plays an
important role in capacitive transducers. The first effect is the
electrical stiffness directly proportional to V2. It tends to shift
the resonance peak to a lower frequency. Our design is not very
sensitive to perturbations on V.. Fig. 4(b) and (c) shows a vari-
ation of 5 ppm between V., = 2.5 Vand 5 V. Second, high level
of bias tension and driving signal produce anharmonic effects
called electrical nonlinearities that limit the vibration amplitude
Xyib- The prototype may reach peak amplitude of 30 nm (in
vacuum for V. = 250 mV-peak and V4. =5 V) before hys-
teresis appears in the impedance spectrum. The power handling

25

P =16 pW is then deduced at the limit of nonlinearity from
these values and the effective stiffness & given in Table I [6].

V. CONCLUSION

Low-cost microfabrication tools dedicated to the integra-
tion of passive components on silicon demonstrate powerful
capabilities to fabricate MEMS resonators for communication
time reference. Twenty-four-megahertz silicon disk resonators
presented in this letter combine most of the highlights claimed
in previous works: a high quality factor for a good short-term
stability, a low motional resistance to facilitate the design of the
oscillator circuit, voltage levels compatible with CMOS char-
acteristics, no impact of the operating pressure below 50 torr to
facilitate packaging operations and a minimal influence of tem-
perature to be compensated. More particularly, the quality fac-
tor of 53 000 and the power handling of 16 uW are in the same
range as quartz characteristics. According to [6], these values
predict the oscillator based on such a resonator may satisfy most
of the RF phase-noise specification (typically —130 dBc/Hz
at 1 kHz) with a margin higher than 20 dBc/Hz. Hence, the
high stability provides the opportunity to fully integrate the RF
functions in a SbSiP where electronics of the active die may
compensate the previously determined frequency offset due to
processing variations.
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Abstract

We present an integrated force probe based on a silicon bulk-mode MEMS resonator. This
device uses a silicon ring with symmetrical tips vibrating in the elliptic vibration mode. The
tips enable us to make mechanical interactions with surfaces or external objects. Both
excitation and detection of the resonator are integrated thanks to electrostatic actuation and
capacitive detection. Apart from optical and electrical characterizations of the fabricated
device, we report for the first time on the interaction between the resonator tip and a
hydrodynamic force applied thanks to a water droplet. This demonstrates a first step toward
high frequency atomic force probes for liquid medium applications.

1. Introduction

Since its invention [1], the atomic force microscope (AFM)
has rapidly spread into various research communities as
a standard tool for observing surfaces at the nanoscale.
Its success is based on batch-fabricated silicon tips and
cantilevers that constitute a cheap, easily replaceable resonator
[2]. Consequently, most of the AFM setups use external
piezoelectric excitation and laser-based optical detection. For
the reasons developed hereafter, this becomes unpractical
for applications requiring either high-bandwidth resonator or
operation in liquid media. Firstly, commercial AFM probes
use flexural modes of cantilevers, and increasing the frequency
of such devices above 10 MHz implies a downscaling of all
dimensions. In particular, lateral dimensions have to decrease
below 1-2 um [3-5], which makes optical detection suffer
from signal reduction or diffraction. Secondly, flexural modes
of cantilevers are also strongly affected by hydrodynamic
forces when operated in water [6, 7], which makes the force
sensitivity drop by a factor 10-100 in the AFM dynamic mode.

The development of MEMS devices that offer new
resonator geometries and original vibration modes is a way
for increasing frequency without reaching the physical limits

0960-1317/09/115009+07$30.00

linked to hydrodynamics and optical issues [8]. Indeed,
high frequency and high Q factor have been achieved
in air using silicon bulk-mode micromechanical resonators
[9-11]. The targeted applications for these components
are on-chip versions of the high Q mechanical passive
components and bandpass filter in the radio frequency (RF)
and intermediate frequency (IF) stages of communication
transceivers. The product of the frequency and the Q factor
for the silicon bulk-mode resonator reaches 10'? to 10'3 in air.
Within optical lithography limits, bulk-mode resonators with
equivalent dimensions to a typical AFM cantilever are much
stiffer and exhibit a high Q factor as well as higher resonance
frequency.

An AFM probe concept using a bulk-mode resonator
has been presented in [12]. For the first time, we report
the interaction between the resonator tip and the outside
world.

2. Probe concept

The key issue for a new AFM probe is to provide a vibration
mode that gives to the tip an orthogonal displacement above
the sample with a minimum transverse displacement. We have

© 2009 IOP Publishing Ltd  Printed in the UK
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Figure 1. Silicon ring resonator and the associated setup for force
sensing. The resonator is operated on the elliptical bulk mode with
integrated capacitive electrodes for actuation and detection.
Electrical schematic corresponds to input and output circuits located
on the probe holder which allows the probe to be oriented vertically
above the sample.

chosen to develop a resonating structure composed of a silicon
ring of external radius Rp and internal radius R; on which
tips are symmetrically integrated. The ring resonator vibrates
in the in-plane elliptic bulk mode that has four nodes located
90° apart from one another at the ring periphery. The silicon
ring resonator is anchored at these nodes in order to reduce the
support losses. Two tips are symmetrically integrated along
one diameter of the ring where the maximum of vibration
amplitude is reached in order to implement the interaction with
external surfaces. One tip is used for sensing whereas the other
is used to achieve the dynamical balance of the eigenmode.
The resonant structure including the ring and the tips is of the
same thickness 7.

In order to overcome the limitation of optical motion
detection, both excitation and detection are integrated. The
simplest way is to use capacitive transducers with electrodes
placed on both sides unoccupied by the tips. In order to use
the resonator as a force sensor, the space around the sensing
tip has to be free and the device must be manually movable.
For this purpose, a chip defined by the backside etching of
the silicon substrate holds the MEMS structure, its electrical
lines and contact pads. Then this chip is extracted from the
fabrication wafer and mounted onto a small holder in a vertical
configuration that corresponds to figure 1.

3. Resonator design

As a first step for designing the probe, we need to know
the resonance frequency dependence with respect to the
dimensions of the structure. The simplest way to evaluate
the resonance frequency is to isolate the ring resonator from
the rest of the device, that is the tip and anchors. The resonance

Table 1. Parameters for equation (1).

Values used

Parameters Significations in this paper
E (GPa) Young’s modulus 150
I (m*) Second moment of area of w
cross section about centroidal
axis
p (kg m™) Density 2300
A (m?) Area of the rectangular cross t-(Rg — Ry)
section
R (m) Centroidal radius @
n(—) Mode order 2
k(—) Shear coefficient %
E
G (GPa) Shear modulus T
v(—) Poisson’s ratio 0.22

frequency of a free circular ring can be obtained by formula
(1) developed by Kirkhope [13]:

1 El n%(n? —1)2 1
fo=o— - — ()
27\ 2rpAR n’+1 1+n%a
where o = ﬁ. The parameters are described in

table 1. The material used for all the resonant structures is
polycrystalline silicon.

This formula gives the resonance frequency of a free-
standing circular ring. The elliptic mode is found for n = 2.
The resonance frequency depends only on the polycrystalline
silicon parameters and the internal and external radii.

The resonance frequency given by formula (1) is plotted in
straight lines in figure 3(a) for different external radius values
versus the ratio of external radius over internal radius. For a
10 pm external radius and 5 pm internal radius, the resonance
frequency is predicted at 75 MHz thus confirming that very
high frequency (VHF) is reachable by using resonators defined
by optical lithography.

In order to refine the resonance frequency of the entire
probe that takes into account the tips and the anchors,
we performed three-dimensional finite element simulations
(FEM).

At first, we simulate as a reference a ring with completely
free boundary conditions and we plot this result with the
analytic formula (1). In figure 2(a), symbols represent ANSYS
FEM performed at the corresponding dimensions of rings. We
can see in figure 2(b) the elliptic mode of the simulated free
ring.

As the second step, we study the influence of the anchors
on the resonance frequency. External and internal radii are
fixed respectively to 50 um and 40 um and an anchored
resonator with tips is simulated. The dimensions of the tips are
also fixed to 35 pm in length and 15 pm in width. In the FEM
study, we vary both the width and length of the anchors. For
different values of width w, we plot the resonance frequency
obtained numerically versus the length [/ of the anchor. The
results are shown in figure 3.

The resonance frequency of a free ring is materialized on
the graph by the horizontal line. The influence of long and
thin anchors on the resonance frequency is only a few percent.
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Figure 2. (a) Modeled and simulated resonance frequency of a free
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resonating in the elliptic bulk mode.
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Figure 3. (a) Simulated resonance frequency of an anchored ring
with its tips, (b) FEM of an anchored ring with its tips. FEM
validates that the tips are at the maximum vibration amplitude at
the mode and that the anchors remain at the node of the elliptic
mode.

In contrast, with a larger or shorter anchor, the increase of
the resonance frequency reaches 50%. A large increase of the
resonance frequency means that the influence of the anchors
on the vibration mode is non negligible.

The fabrication technology, such as UV lithography or
deep reactive ion etching, imposes some design rules. We have
to make a trade-off between anchors which do not influence
the resonance frequency too much and the minimum feature
size given by the fabrication technology. Thus we set the width
of the anchor to 2.5 um. Then the anchor length can be set
depending on the size of the ring according to the targeted
resonance frequency.

4. Fabrication

The fabrication process starts from a 5 wm polycrystalline
silicon device layer atop of a 2 wm buried low temperature

(0)

()

Figure 4. Fabrication process flow of the MEMS resonator.

oxide (LTO) deposited on a crystalline silicon (1 0 0) substrate.
First a 300 nm LTO layer is deposited in order to perform
electrical insulation of the resonator signal and excitation
coplanar access lines. The resonant structure and its electrical
lines are defined by a Bosch-type anisotropic plasma etching
of the top silicon layer (figure 4(a)). In order to avoid electrode
bending during HF release, a low pressure chemically vapor
deposited (LPCVD) silicon nitride is deposited and patterned
(figure 4(b)). The sidewalls of the etched trenches are covered
by LTO (figure 4(c)). Then a6 um LPCVD polysilicon layer is
deposited (figure 4(d)) [14] and etched to form the electrodes,
using the 300 nm LTO oxide as a stopping layer (figure 4(e)).
Finally, to be able to extract the resonator chip including signal
lines and support, a backside Bosch process is performed. This
etching step removes the silicon from the backside around the
chip and under the resonator. Then, the resonator is released
using wet etching of the 300 nm LTO and the sacrificial lateral
oxide gap (figure 4(f)). Once the releasing is done, each
resonator can individually be picked up from the wafer thanks
to the backside etching design. The resonator presented in the
SEM picture (figure 5) and studied in the following section is
a ring resonator, the external and internal radii of which equal
110 um and 85 pum, respectively. The length of the anchors
is 5 um and the width is 2.5 um. The symmetrical tips are
60 um long. The thickness of the resonant structure is 5 um,
corresponding to the device layer of the SOI.

A first device designed for 3 MHz operation has been
fabricated to make a proof of concept experiment where a bulk-
mode resonator can mechanically interact with an external
medium.

5. Measurements and results

This section deals with the characterizations of the fabricated
resonator. First of all, as described in section 2, a resonator
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Figure 5. Scanning electron microscope (SEM) picture of the chip
removed from the processed wafer. At the image center the resonant
structure is present including a silicon ring and the tips. Input and
output electrodes are located at each tip-less side of the ring and the
other electrode provides electrical path for dc bias through the
anchors. The bulk part of the SOI is etched in order to release the
chip. The inset shows the air gap of 120 nm between the electrode
and the ring resonator.

is individually connected to an electronic circuit board on a
dedicated holder. To operate the device a dc polarization
voltage V), is applied to the ring through the anchors and an ac
driving voltage v, is applied on the input electrode through a
voltage follower at the resonance frequency f as illustrated
in figure 1.

In order to confirm the in-plane vibrations at the tip
location, we perform two optical measurements of the
vibration amplitude. For this purpose, we apply a 25 V
bias voltage. A Doppler vibrometry technique is used to
measure the amplitude of vibration in-plane (figure 6(a))
and out-of-plane close to the tip location (figure 6(b)). The
in-plane vibration measurement is obtained by illuminating
the side of the resonator by a laser spot and the out-of-
plane by illuminating the top of the resonator (figure 6(c)).
This technique yields the spectrum of amplitude of vibration
normalized in nanometer per volt of ac driving voltage
amplitude. The main peak is detected at 2.972 MHz. The
amplitude of the in-plane vibration is hundred times larger
than the amplitude of the out-of-plane vibration that confirms
a nearly ideal in-plane vibration mode at the tip location. The
measured quality factor is around 400 at atmospheric pressure.
The directivity of the tip vibrations and the measured quality
factor are comparable to a commercial AFM cantilever.

The device integrates an electrical detection of the motion
of the resonator. The ring resonates at f( and the dc biased
time-varying capacitance at the output electrode produces an
output current i,. In order to make use of this electrical
detection, a low input impedance current-to-voltage amplifier
with a gain of 1000 V A~! is connected to the output electrode
as schematized in figure 1. An Agilent 8753 network analyzer
is used to measure the frequency response of the system and the
electrical transfer function of the MEMS resonator is extracted
from the measurements. Figure 7 shows the magnitude of the
device admittance Y,; = iy/v, for dc voltage polarizations
ranging from 10 V to 30 V applied to the resonator in the
incremental step of 5 V withv; =1 V.

The resonance peak is detected between 2.97 and
2.98 MHz. The peak amplitude and the resonance frequency
vary with V, that is a known dependence for the

Fros= 2.97 MHz
1 Q=400
357 wvee=25v
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Figure 6. (a) Spectrum of amplitude of vibration normalized of the in-plane displacement and (b) the out-of-plane displacement. (¢) SEM
picture of a part of the resonant structure with a schematic represention of the locations where measurements were performed.
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Figure 7. Admittance magnitude of the MEMS resonator measured
in air and at room temperature versus the dc polarization.

electrostatically actuated resonator [15]. The resonance
frequency electrically measured is in agreement with the
optical measurement. Then by comparing it with figure 6,
we note that 0.5 uS of electrical admittance magnitude
corresponds to 4 nm of mechanical vibration amplitude. The
resonator admittance signal is superimposed to a floor signal
of 45.7 S, which is due to a capacitance Cy in parallel with
the resonator [16]. Cj is mainly due to a feedthrough between
the input and the output of the device, linked to the capacitive
coupling between the contact pads, the access lines and the
wire bondings [17]. From the measurements, C is evaluated
to be of the order of 3 pF. According to the lumped model
for a micromechanical resonator [18], at the resonance, the
equivalent admittance comes down to Cj in parallel with the
motional admittance Yy, that reads

v Q- (Rg -sin(0) - 1 - £0)*V; )

" N kegemegt - (;— + 8)4

Here ke and mesr are the effective stiffness and mass of the
resonator, g is the air gap size, 6 is the angular size of the input
electrode, ¢, is the silicon nitride thickness and g, its relative
permittivity. For V,, =30V, the predicted motional admittance
is 0.9 &+ 0.3 uS which is of the order of the peak amplitude
measured at 0.6 4S. The slight difference can be explained by

g 100 pm

the gap technological fluctuations around the ring, as well as
the precision of evaluation of the remaining nitride layer after
releasing the structure. In term of transduction efficiency, the
presence of the silicon nitride layer diminishes the motional
admittance by comparison with a gap only constituted by air.
However it will be useful for further experiments in a liquid
medium to prevent ion-based degradation of the polysilicon
electrode.

6. Resonator interactions with an external
hydrodynamic force

The electrical configuration is the same as previously described
with a 35 V dc bias applied. The experiment is performed
as follows: we approach a water droplet thanks to a
micromanipulator and we dip the vibrating tip. Once the tip
is immersed, we do not move the droplet any longer and we
let it evaporate. During the evaporation, the meniscus moves
back and releases the tip, letting the resonator in the same
state as that in the beginning. The advantage of such operation
is that the interaction is not destructive in the case of wrong
manipulation. Figure 8 shows the resonator and the water
droplet before the immersion.

Figure 9 presents the measured interaction curves and the
corresponding optical images of the experiment. Figure 9(a)
displays the admittance magnitude versus time at the sensor
resonance frequency fo. The letters ¢, d, e and f in
figure 9(a) correspond respectively to the optical images
shown in figures 9(c), (d), (¢) and (f). At the beginning
of the experiment, the resonator and the tip vibrate at fo
and the water droplet is away from the tip (c¢). When
the tip is immersed into the water droplet (d), we observe
a drop in the admittance magnitude of 0.4 uS. Then, the
droplet progressively evaporates and the admittance magnitude
increases. Before the point e, we observe a sudden jump
due to the formation of a meniscus because of the surface
defaults of the tip. At the point e, another meniscus appears
before the complete separation of the tip from the droplet
and we observe another jump. Once the tip is released, the
admittance level comes back to its initial value (f).

Network
P P Analyzer

Agilent
8753

TS
n®
N

Micromanipulator +
water droplet

Figure 8. (a) Optical image of the first interaction experiment between a bulk-mode resonator and a water droplet, (b) schematic view of the

experiment.

Annexes

167



168

J. Micromech. Microeng. 19 (2009) 115009

B Walter et al

476

Agilent 8753D, CW mode & f
«—C

4741 <«e .

IY,,| (uS)

47.2 E

474}

47.2

470t

Y| (uS)

468

46.6

2.90 2.95 3.00 ()
Frequency (MHz)

Figure 9. Interaction experiment: (a) admittance versus time,
(b) spectrum of admittance, (c)—(f) photographs at different times
of the water droplet evaporation.

In figure 9(b), the spectrum of admittance magnitude is
plotted several times during the experiment. The curve ¢
corresponds to the resonator oscillating freely. We observe
the resonance peak as during the electrical characterization
previously described. The curve d is the spectrum obtained
when the tip is immersed. The vibration amplitude decreases
as in figure 9(a) and we observe a negative shift of the
resonance frequency. When the Q factor is diminished, a
negative shift on the resonance frequency can be observed
because of the damping force. The resonator shown in figure
8(a) has a Q factor greater than 100, the relative frequency
shift due to the damping force is then less than 107>, So the
frequency shift can be interpreted in terms of hydrodynamic
interactions between the resonator and the liquid. Two types of
interactions have to be considered. The first one is the surface
tension due to the meniscus acting like restoring elastic force.
The effective stiffness of the meniscus [19] is

)
Ty sin“ 6

kmen =T 7 n (3)
In(L/Riip)
and the corresponding frequency shift
1 kmen

Afg == s 4

St 2fo . )

with kg the effective stiffness calculated at 13 kN m~!, # and
L respectively the contact angle and the meniscus length, y
the surface tension of the water and Ry, the equivalent radius
of the tip. When the tip is dipped into the water droplet, the
resulting Af;; is positive and evaluated at only few hertz. This
contribution stays negligible because the effective stiffness of
the resonator is 107 times larger than the effective stiffness of
the meniscus. The second type of interaction is due to the

vibrating tip putting in motion the fluid around the tip. This
interaction induces a negative shift in the resonance frequency.
We define the liquid thickness involved in the oscillating shear
motion as § = (v/(7 - fy))'/?, with v the viscosity of the
fluid. At our working frequency (2.97 MHz), we evaluate § at
0.3 um. This value being lower than the characteristic
dimensions of the resonator allows us [20] to compute the
added mass using the formula mapp = p8S [19], where S is the
surface of the tip which is immersed and p is the fluid density.
The lengths are evaluated under the optical microscope with a
precision of 5 wm. This gives us § = 500 £ 100 um?. Thus,
mapp is evaluated at 0.16 & 0.03 pg and the frequency shift is
expressed as [21]

MADD

1
Af = _Efo

With f, the resonance frequency at air, we find an expected
frequency shift Af of —6.5 £ 0.75 kHz that is in good
agreement with the experimentally measured frequency shift
Afx = —5 £ 0.5 kHz, confirming the added mass as the
dominant source of the frequency shift observed.

The minimal detectable force is a key parameter in AFM;
by using formula (5), we can link the frequency shift previously
described with the variation of stiffness:

A 1 Ak
f= 7 fo e
During the experiment, the minimal A f is evaluated at 1 kHz.
The demodulation bandwidth of the network analyzer being
set to 30 Hz, the minimal detectable Af;, is evaluated at
180 HzHz /2 and the effective stiffness ke is calculated at
13kN m~"'. Thus, the minimal variation of stiffness that we are
able to measure is 1.6 N m~! Hz~!/2. By taking into account
the vibration amplitude of the device at the tip location, the
minimal force detectable is evaluated at 6.3 nN Hz~!/2. This
approach is the simplest way to give an order of magnitude of
the probe sensitivity.

&)

Mgt

(6)

7. Conclusions

We have presented an integrated force probe based on a
silicon bulk-mode MEMS resonator. Analytic calculation of
the resonance frequency of a free ring and three-dimensional
FEM simulations of the whole structure have been performed
giving us an efficient design method. Optical and electrical
characterizations of a 3 MHz resonator show that the elliptical
bulk mode allows us to operate the probe with a 4 nm
amplitude range. We show that using a water droplet is a
simple experiment that allows us to demonstrate an external
mechanical interaction on the resonator. This proof of concept
probe and experiment validate the use of bulk-mode MEMS
resonators leading to a new class of AFM probes for high-
frequency mechanical imaging.
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MEMS Ring Resonators for Laserless AFM With
Sub-nanoNewton Force Resolution

Emmanuelle Algré, Zhuang Xiong, Marc Faucher, Benjamin Walter,
Lionel Buchaillot, Member, IEEE, and Bernard Legrand

Abstract—A concept of atomic force microscopy (AFM) oscil-
lating sensors using electromechanical silicon microresonators is
presented, and imaging capabilities are demonstrated. The mi-
croresonators are designed to feature MHz resonance frequencies,
and they are batch fabricated using standard silicon microtech-
nologies. Integrated capacitive transducers allow to drive the res-
onator and to sense its vibration amplitude. A nanotip is located
at a maximum of displacement for sensing near-field forces when
interacting with a surface. The device has been mounted on a
commercial AFM setup through a dedicated probe holder and a
preprocessing electronic circuit. Experiments show that intermit-
tent contact AFM is possible with a tip vibration amplitude of a
few nanometers. AFM images have been acquired on silicon micro
and nanopatterns. A force resolution of 0.2 nN/,/Hz is deduced
from the measurements. [2011-0210]

Index Terms—Atomic force microscopy (AFM), electromechan-
ical microresonators, force probes.

[. INTRODUCTION

ANY kinds of sensors are used in atomic force mi-

croscopy (AFM) for making images of sample surfaces
and local measurements of various properties at nanoscale.
Among them, probes of commercial AFM setups are mostly
based on microsized oscillating cantilevers. They give access
to nanoscale measurements with a piconewton force resolution
[1]-[3] in vacuum. Future trends of AFM technology con-
sist in high-speed imaging up to the video rate and in-liquid
imaging, one exciting application being direct observation of
the dynamic behavior of nanobiological systems in liquids.
Regarding these challenges, the cantilever technology faces
some bottlenecks related to: 1) the resonance frequency, lim-
iting the measurement bandwidth; 2) the complicated optical
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detection method; and 3) the poor hydrodynamic behavior of
the cantilever [4]-[6], leading to lower performances in liquids.
One approach to tackle the difficulties consists in using smaller
cantilevers for which the resonance frequencies are higher [6],
[7]. High-speed AFM imaging of biological nanosystems has
been nicely demonstrated following this approach [8]-[11],
but performance enhancement remains limited by a maximum
resonance frequency of a few MHz [10]. As the detection
method is concerned, self-sensing capability eliminates the
optical methods conventionally employed for AFM cantilevers.
Indeed, even if those have been improved [9]-[11], they do
not allow parallel operation, on-chip integration, or convenient
operation for in-liquid imaging yet. Integrated piezoresistive
[12]-[14] or piezoelectric [15] sensing schemes have been
developed for cantilevers but with a moderate success among
the AFM users. Moreover, AFM sensors based on resonators
made of quartz crystal have paved the way for extended AFM
applications due to their self-driving and sensing capabilities.
Quartz tuning forks [16] (qPlus sensors) or length-extension
resonators [17] (KolibriSensors [18]) are utilized not only in
vacuum but also in air and liquid [19] as they exhibit high
quality factors regardless the environment. Moreover, they can
be operated with small oscillation amplitudes because of their
high stiffness preventing the tip from snapping into the sample.
Atomic resolution in AFM imaging has been demonstrated with
these quartz sensors [16], [17]. The main drawback concerns
the fabrication technology which is not totally compatible with
batch processing and standard silicon microtechnologies.

In such a context, a new type of force sensors based on
microelectromechanical system (MEMS) ring resonators has
been proposed [20]-[22]. Bulk-mode microresonators, like
disks [23]-[25] or square resonators [26], have been intensively
investigated for more than a decade, and they feature high
resonance frequencies and high quality factors. Primary inter-
ests were applications as electronic oscillators, filters, or time
references in the 1-100 MHz range. They offer also promis-
ing properties as vibrating sensors and particularly for AFM
applications: compared to standard cantilevers for equivalent
dimensions, the resonance frequencies are much higher, up to
hundreds of MHz, which leads to a larger measurement band-
width that would enable time-resolved experiments at the
microsecond scale. Hydrodynamic damping of these MEMS
resonators is also expected to be reduced due to the higher
resonance frequencies. Another advantage of such MEMS-
based probes concerns the integrated driving and sensing
electromechanical transducers paving the way for performance
laserless AFM sensors.

1057-7157/$31.00 © 2012 IEEE
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The concept of MEMS-based AFM sensors has been previ-
ously presented [20] as well as preliminary demonstrations of
probe output signal variations due to tip-to-matter interactions
[20]-[22]. In this paper, AFM microscopy is demonstrated
using MEMS-based sensors with capacitive transducers. First,
working principle and probe design are described. In the second
part, the fabrication process of the sensors is presented. In
a third part, the experimental setup and the integration of
the MEMS sensor into a commercial AFM microscope are
described. Then characterizations of the probe are reported,
and finally AFM imaging capabilities are demonstrated using
1-MHz MEMS-based laserless AFM sensors.

II. WORKING PRINCIPLE AND DESIGN

The working principle of AFM using a MEMS-based probe
is presented in Fig. 1. The proposed probe consists of a silicon
ring microresonator surrounded by two capacitive transducers.
By applying an ac driving voltage and a dc bias voltage on
the transducers, electrostatic forces are created and induce the
vibration of the ring resonator. At a given driving frequency,
the ring resonance mode is elliptic. The vibration amplitude
is maximal at four locations of the ring. A tip is integrated
at a maximum of displacement in order to obtain a vertical
motion of the tip when the resonator is placed perpendicular
to the surface under study. The ring resonator is anchored at the
four nodes of the vibration mode, these locations allowing to
minimize energy losses by acoustic radiation.

The vibration of the resonator brings about a time-varying
capacitance between the ring resonator itself and the electrodes
of the capacitive transducers. Hence, due to the dc bias volt-
age applied between the ring and the electrodes, a motional
current proportional to the vibration velocity flows through the
transducers and is sensed at the anchor level. The tip located
at the maximum of vibration corresponds to the probing part
of the resonator. When oscillating at a nanometric distance
from the surface, the tip is sensitive to short range forces.
The near field interaction force gradient induces a shift in the
ring resonance frequency, which leads to changes in the ring
vibration amplitude and phase, the driving frequency being kept
constant. The output current of the device is further processed
and demodulated in magnitude and phase. These signals con-
taining the minute changes of the probe vibration parameters
are then used as feedback control signals to keep constant
the tip-to-surface interaction. AFM microscopy can then be
realized as for a setup involving standard AFM cantilever
probes.

A. Mechanical Design

The mechanical design of the MEMS probes was driven
by specifications related to the setup used for AFM imaging
experiments. As most commercial AFM controllers are limited
in probe frequency to less than 5 MHz, it has been decided to
design at first MEMS-based AFM probes featuring resonance
frequencies at around 1 MHz, allowing thus a straightforward
integration.
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Fig. 1. Working principle of AFM microscopy using a MEMS-based AFM
probe. The probe consists of a silicon ring microresonator, capacitive transduc-
ers, and a tip which is placed perpendicular to the surface under study. The
vibration of the ring silicon resonator is driven by ac and dc voltages applied
to the transducers. The output current proportional to the vibration velocity is
converted to a voltage and then demodulated by a lock-in amplifier. When the
tip-to-surface distance controlled by XY Z piezoelectric actuators is of a few
nanometers, near-field interactions cause a decrease in the vibration amplitude.
A feedback loop maintains the tip-surface interaction constant by controlling
the Z displacement. By acquiring the Z-regulation signal while X and Y axis
are scanning the surface, a topographic image is obtained.

The probe resonators are designed starting from the calcu-
lation of the resonance frequency and effective stiffness of a
silicon-free ring for various dimensions. Analytical modeling
[27]-[29] can be used to calculate the resonance frequency, but
their accuracy depends on geometrical parameters. In particu-
lar, the formula (1) from the Hoffe model is accurate for thick
rings [22]

1 | EI n*(n®- 1)
2\ pAR* n2+1

ey

fHoFfe =

where E is the Young modulus of silicon, p its density, [ is
the second moment of inertia of the ring cross section, A is the
area of ring cross section, R is the centroidal radius, and 7 is
the mode number. Calculation of the exact resonance frequency
versus ring dimensions is obtained from the 2-D elastic theory.
The radial u, and circumferential uy displacements shown in
Fig. 2 are expressed as

_Ox 19y
Y= T a0 @
L, _L1ox 09
ua_r@@ or 3)

via the Helmholtz’s theorem as a function of the scalar potential
x and the shear wave ).
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Fig. 2. Ring geometrical parameters used in calculations.

According to [30], x and v satisfied

82
S =’V @)
82
—8;/’ =3V )

where a= E/p(1—1v?), B=E/2p(1+v), with v the
Poisson coefficient of silicon.
The solutions of (4) and (5) are expressed as

) } cos(nf) sin(w,t) (6)
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hn = {Can (%) +D,Y, (%) } sin(nf) sin(wnt) (7)

where J,, and Y, are Bessel functions of first and second kinds,
respectively.

The resulting expressions for radial and circumferential dis-
placements are then given by

A (0 (357) = 20 (3
)

x cos(nd) sin(wpyt) (®)

= =

x sin(nf) sin(wyt). 9)

The desired elliptic mode corresponds to a mode number n
equal to 2. Resonance pulsations are calculated by applying the
following boundary conditions (10) and (11) on the ring free
edges shown in Fig. 2, that is to say at r = R; and r = R,
where R; and R, are, respectively, the inner and outer ring
radius

Orlp—pr, = Orlp—g, =0 (10)

TTQ‘T:RC = T”"e‘r:Ri =0 (11)

where o, and 7,9 represent the radial normal stress and the
circumferential shear stress

_E ou, v dug
”‘J—VQ(&~+?G“+Eﬁ>> (12

_FE Oug 1 (Ou,
ﬂﬁ—aT:5(5?+;<ﬁa‘W>)~ (9

To obtain nontrivial solutions verifying these boundary con-
ditions (10) and (11), the determinant matrix associated to the
equation system should be set to zero. Software-aided calcu-
lations enabled to calculate the resonance frequency resulting
from these equations. Results are compared to Hoffe’s formula
(1) and to finite-element modeling (FEM) using ANSYS soft-
ware. They are plotted in Fig. 3(a) versus the ring width W
for an outer ring radius R, = 250 pm. Deviation from FEM
is few tens percents for the Hoffe’s formula and less than
one percent for the 2-D elastic theory calculations. Thus, this
latter approach provides a precise estimation of the resonance
frequency for a large range of dimensions. The calculated
resonance frequencies for various ring dimensions are reported
in Fig. 3(b). Resonance frequencies ranging from 400 kHz to
8 MHz are obtained depending on the width W and outer radius
R, of the ring.

B. Design Considerations

The effective stiffness of the resonator is a key parameter
for a AFM sensor which governs in particular the tip vibration
amplitude and the force resolution. The effective stiffness de-
pends on the ring dimensions and has to be taken into account
along with the resonance frequency when designing the device.
The tip oscillation amplitude A at the resonance frequency is
given by

F

A=
keg s

(14)

where F' is the electrostatic driving force amplitude, @ the
ring resonator quality factor, and ks, the effective stiffness
for the resonance mode under consideration. Tip oscillation
amplitudes of 1 to 5 nm are commonly employed in AFM
experiments.

Thermomechanical noise of the resonator is the fundamental
limit of the probe force resolution and force gradient resolution.
From statistical physics, these are known to be proportional to
Vkesr/ fo, where fy is the resonance frequency. Hence, k¢
and key s/ fo should be minimized to design high-performance
probes. The effective stiffness of the probe can be calculated
from the effective mass m. s as in

keff :47T2fgmeff. (15)

The effective mass is calculated in

- (16)
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(a) Comparison of resonance frequency calculation methods for a 250 pm radius ring. (b) 2-D elastic theory calculation of the resonance frequency

versus the ring outer radius R, and its width W. (c) Effective stiffness and (d) stiffness to frequency ratio versus ring dimensions. £/ = 131 GPa, v = 0.27,

p = 2330 kg.m ™3, the ring thickness A is 20 zm.

by focusing on the point where the tip is located, that is to
say at the location where external forces will interact with the
resonator. Calculations consider that the vibration amplitude of
this point is kept constant in the lumped model and that the total
energy of the resonator is conserved. h is the ring thickness.

The effective mass is calculated from the radial and circum-
ferential displacements given by the 2-D elastic theory (8) and
(9), or by FEM solutions.

Note that for narrow rings, i.e., when the width W is low
compared to the radius, expressions of radial and circumferen-
tial displacements for the elliptic mode can be simplified. They
are given by [31]

u, = As cos(26) 17)
up = % sin(26). (18)

The effective mass is then given by

Me ff= §m (19)
8
where m is the ring mass. This expression is accurate for a
narrow ring but gives error up to 5% for larger rings.

Effective stiffness calculated by (15) from 2-D elastic theory
is reported in Fig. 3(c). The effective stiffness increases while
the ring dimensions decrease. For appropriate ring width W
and outer radius R., the stiffness to resonance frequency ratio

can be adjusted lower than 0.1 Nm™'.s as shown in Fig. 3(d).
Results in Fig. 3 have been used as guides to design the MEMS
AFM probes. As explained before, resonance frequencies in
the 1 MHz are desired, and compromises have to be found to
keep the stiffness to resonance frequency ratio as low as possi-
ble. Following these considerations, two geometries of probes
have been retained. Their dimensions are: outer radius R, of
200 pm and 250 pgm and a width W of 50 pm. The effective
stiffness is 136 kN/m and 65 kN/m, and stiffness to frequency
ratio is 0.09 and 0.07, respectively. The calculations are made
assuming a ring thickness & = 20 pm. Lower stiffness could
be obtained using a thinner silicon layer. Note that, at the first-
order approach, the resonance frequency does not depend on
the ring thickness.

Experimental resonance frequencies of the MEMS probes
are expected to be slightly different from the calculated ones.
Resonance frequency discrepancies may arise from two causes.
First, previous resonance frequencies have been calculated for a
free ring configuration. Anchored structures will subsequently
be stiffer, which tends to increase the resonance frequencies.
Second, the added mass of the tip located at a maximum of
displacement of the ring induces a decrease in the resonance
frequency. Fig. 4(a) presents FEM simulations results calcu-
lated with Comsol software on a 250 pm radius ring with
10 pm-long and 5 pm-wide anchors and a 220 pm-long and
60 pm-wide tip. The resonance frequency of this structure
is 1.183 MHz, while the one calculated for a free ring
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Fig. 4. Comsol FEM modal calculations for a 250 psm radius and 50 pm wide
ring anchored by. (a) 10 pum long and 5 pm wide beams, fo = 1.183 MHz.
(b) Using gradual anchor shape, fo = 880 kHz. E = 131 GPa,v = 0.27,p =
2330 kg.m 3.
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Fig. 5. Schematic representation of the anchor geometry. (a) Simple anchor.
(b) Gradual anchor.

configuration is 893 kHz. Others kinds of anchoring geome-
tries have been considered to reduce this effect. Moreover, the
quality factor of microresonators is known to be degraded by
energy losses in the anchors. In particular, these losses are due
to stress created on the anchor stems by the ring displacement
[32]. To reduce these losses and the impact of the anchors on the
resonance frequency, a gradual anchor shape has been designed.
It consists of three successive beams. The first one is 10 um-
long and 5 pum-wide, the second one is 20 pym-long and 10 pym-
wide, and the third one is 30 pm-long and 20 pm-wide as
shown in Fig. 5. According to Comsol FEM calculations, the
resonance frequency of a ring with gradual anchor shape is
880 kHz, which is close to the one of the free ring. The method
presented in [33] and [34] was used to extract the quality
factors from Comsol FEM calculations. The Q-factor for a
250 pm-radius ring with gradual anchors is about 2200, while
it is 800 for a ring with simple anchors.

Furthermore, FEM calculations enabled to check the tip
part resonances. First out-of-plane and in-plane flexural mode
frequencies of the tip are 2.8 MHz and 5.32 MHz, respectively.
These values are higher than the elliptic mode frequencies
under consideration here. No parasitic vibrations of the tip part
are thus expected to occur when operating the ring at the elliptic
mode resonance frequency.

C. Capacitive Driving and Sensing

Capacitive electromechanical transducers are used to drive
and to sense the vibration of the ring resonator. Two transducers

are symmetrically located at two maximum of vibration of the
ring as shown in Fig. 1. The transducers consist of two plates:
one being the ring itself, the second being fixed electrodes.

The electrostatic force F' applied on the ring can be ex-
pressed by

_ QVDc€o¢hRe

F 2

Vac (20)

assuming parallel-plate capacitors and neglecting fringe effects.
Vbc and Ve are, respectively, the dc bias and ac driving
voltage applied to the electrodes, ® is the electrode angular
width, d is the air gap width between the ring and electrodes.
When used in a lumped model, this force should be corrected
by taking into account the mode shape. Otherwise, the vibration
amplitude will be slightly overestimated.

Ring vibrations arising from the capacitive force (20) com-
bined with the dc bias voltage induce a charge displacement
and then a capacitive current /oyt through the transducers.
This output current is sensed at the anchor location as shown
in Fig. 1 and its expression at the resonance frequency is the
following:

4QV2 ¢ e2h2 R?

mlomegsdi A ey

Ioyt =

Table I summarizes oscillation amplitude and output current
calculations for the ring resonators under consideration. The
resonance frequencies are obtained from Comsol FEM simu-
lations, and the effective masses are calculated from the modal
simulation results so as to take into account the effects of an-
chors and integrated tip. Calculations are performed assuming a
quality factor of 500, a dc bias voltage of 12 V, and an ac driving
voltage of 500 mV. Results are reported for devices with outer
radius R, of 200 gm and 250 pgm. The thickness A is 20 ym, and
the ring width is 50 pum. Two shapes of anchors are considered
as described previously.

III. MICROFABRICATION
A. Ring Resonator Micromachining

MEMS AFM probes are fabricated starting from 3 inches
silicon-on-insulator wafers. The fabrication process is summa-
rized in Fig. 6. The device layer is 20-um thick and p-doped
yielding to a resistivity between 0.001 and 0.002 Q.cm. The
buried oxide layer thickness is 2 pm, and the handle wafer is
300 pm thick. First, a 600-nm thick plasma enhanced chemical
vapor deposition SiOz layer is patterned by photolithography
and reactive ion etching (RIE) to define the resonator struc-
tural mask [Fig. 6(a)], resolution around 800 nm having been
obtained. Metallic contacts, consisting of a Pt/Au stack, are
formed by evaporation deposit and lift-off. Then, the resonator
structure is transferred in the 20 pm-thick device layer by deep
reactive ion etching using the Bosch process. The metallic
contacts are protected by a 8 pum-thick AZ4562 resist layer
during etching. Deep silicon trenches of about 1 pm in width
are obtained with almost vertical profile [Fig. 6(c)] at the
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TABLE I
PROBE RESONANCE FREQUENCY, OSCILLATION AMPLITUDE, AND OUTPUT CURRENT AS FUNCTION OF RING RADIUS, GAP WIDTH,
AND ANCHOR SHAPE ASSUMING Q = 500, Vpc = 12 V,Vac = 500 mV. RING WIDTH AND THICKNESS ARE
50 ym AND 20 pum, RESPECTIVELY. E = 131 GPa, v = 0.27, p = 2330 kg.m 3

Re (um) Jo (MHz) Meg (UE) ke (N.m™) d (um) F (nN) A (nm) lour (nA)

1 404 1.91 114
250 1.183 1.918 105,888

1.5 179 0.85 2.26

Simple 1 323 1.08 6.89
anchors 200 1.572 1.532 149,484

1.5 143 0.48 1.36

1 404 335 14.9
250 0.880 1.970 60,299

Gradual 1.5 179 1.49 2.95

shape

anchors 1 323 1.59 8.81
200 1.368 1.377 101,752

1.5 143 0.70 1.74

Photolithography and oxide RIE etching

DRIE of the device layer

Si (20pm)
Si0, (2um)

Si (300pm)

(@

DRIE of the backside

T
R

= Photoresist

( (d)

Metallic contact Oxide pmmmm Silicon

Fig. 6. Fabrication process of the MEMS-based AFM probe. (a) The resonator
structure is defined in a deposited oxide layer by photolithography and RIE
etching, the metallic contacts are deposited by a lift-off technique. (b) The
resonator structure is transferred in the silicon device layer by deep reactive
ion etching. (c) Rear side apertures are realized by deep reactive ion etching.
(d) The buried oxide layer is etched in a buffered HF solution and the resonator
is released.

locations of the transducers air gaps. Then, backside deep
reactive ion etching of the handle wafer allows opening under
the ring resonator [Fig. 6(c)]. The wafer is finally dipped in a
buffered hydrofluoric acid solution in order to remove the oxide
layer, leading thus to the release of the MEMS-based AFM
probes [Fig. 6(d)].

Fig. 7 shows a device fabricated with this process. In par-
ticular, a cross section of the capacitive air gap is visible in
Fig. 7(c). Its mean width is about 1 pm. Electrical intercon-
nects are designed to give access to multiple combinations
of electrical actuation and detection configurations. Amongst
them, the scheme that has been employed for the following
experiments consists in driving the ring vibration by the two
opposite surrounding electrodes in parallel and in sensing the
current through a contact linked to the anchors as previously
described in Fig. 1. Electrical characterizations are realized
either using 125 pm pitched coplanar probes or after a bonding
of the device onto a printed circuit board. Ground paths that
are clearly visible between signal lines are intended to reduce
parasitic input/output feedthroughs.

Capacitive
electrodes

Fig. 7. Scanning electron microscopy images of a MEMS-based AFM probe.
(a) Overview of the device. (b) Close view of the ring resonator and the tip.
(c) Cross section of the air gap between electrode and ring.

2pm

Fig. 8. SEM images of the probe tip (a) before and (b) after FIB etching.

B. Tip Nanomachining

The tip shape and apex radius are of prime importance for
correct AFM operation and for the lateral resolution of the
measurements at the nanoscale. As shown in Figs. 7(b) and 8(a),
the fabrication process yields to a 20 pm thick blade at the tip
location. In order to obtain the required nanometric tip for AFM
experiments, this silicon blade has to be further micro/nano
machined. For that purpose, the tip apex is postprocessed by
focused ion beam (FIB) technique. After FIB etching, the
resulting tip features an apex of about 50 nm in diameter as
shown in Fig. 8(b). Note that this technique is not compatible
with collective fabrication. Batch processing of in-plane silicon
nanotips (INCISIVE tips) is however possible as described else-
where by Ried ef al. [14]. It produces nanotips with sub-10-nm
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Fig. 9. Overview of the AFM experimental setup. The AFM controller
consist in particular of the lock-in amplifier, the high-voltage XY Z piezo-
displacements drivers, and the feedback loop controller.

apex, and the fabrication is compatible with standard silicon
microtechnologies.

IV. ATOMIC FORCE MICROSCOPY SETUP
A. Set-Up Overview

The probes previously fabricated are integrated on a spe-
cific experimental setup to perform AFM microscopy demon-
stration. Fig. 9 presents an overview of the setup, based on
a modified commercial AFM microscope. It mainly consists
of a piezoelectric scanner from a Multimode Veeco AFM
microscope and of a Nanonis controller dedicated to signal
acquisition and feedback loop control [35]. The probe holder of
the Veeco Multimode microscope has been replaced by a cus-
tomized holder made of a mechanical holder and of a dedicated
circuit board supporting the probe. This circuit board processes
input and output signals to/from the MEMS resonator. The
Nanonis controller drives the ring resonator close to its reso-
nance frequency and demodulates its output signal thanks to a
lock-in amplifier. It also controls the XY Z scanner to realize
3-D topography of the surface. The microscope is placed on an
antivibration table to filter external mechanical perturbations.

B. Electronic Circuit and Signal Processing

Fig. 10 presents a close view of the MEMS-based probe
holder that has been realized to replace the conventional probe
holder. The MEMS probe is bonded on a PCB, being itself
held on the electronic circuit. The MEMS ring resonator is held
perpendicular to the sample to probe. Due to the elliptic strain
mode, the tip located at the maximum of vibration has a vertical
displacement with respect to the surface to probe.

The electronic circuit is sketched in Fig. 11. It consists
mainly of a current-to-voltage (I/V) amplifier and of a tunable
nulling circuit to suppress the capacitive parasitic coupling of
the MEMS device. A OPA 657 from Texas Instruments is used
for I/V conversion. The gain of the circuit is 10° V/A and the
cut-off frequency is 5 MHz.

The probe ring resonator is driven into vibration thanks to
the combination of a dc bias voltage and of an ac voltage

Electrical
interconnects

Printed
circuit board

MEMS AFM
probe

Sample

XYZ piezo
displacements

Fig. 10. Close view of the MEMS probe holder. Surface-mounted components
are located on the rear side of the printed circuit board.

supplied by the built-in frequency synthesiser of the lock-in
amplifier. The MEMS output current, which is proportional to
the ring displacement velocity, is sensed through the electrical
contact linked to the anchor stem. The nulling branch of the
electronic circuit generates a tunable capacitive current which
is subtracted from the MEMS device output current so as to
suppress parasitic capacitive feedthroughs. Resulting motional
current is converted into a voltage by the I/V amplifier, and it
is further demodulated in magnitude and phase by the Nanonis
lock-in amplifier.

V. PROBE CHARACTERIZATION
A. Mechanical Resonance

The vibration frequency of the ring resonator and the tip
displacement amplitude are characterized using a Polytec MSA
500 laser vibrometer. The resonator is driven with a combi-
nation of ac and dc voltages applied to the electrodes, while
the tip displacement is measured by the laser vibrometer. Tip
oscillation amplitude as a function of the driving frequency
is reported in Fig. 12. The probe is a 250 pm radius ring
with simple anchors. The dc bias voltage is 12 V, and the
ac driving voltage is 500 mV. A resonance peak centered at
fo =1.101 MHz is detected. Harmonic calculations obtained
with Comsol software confirms that this peak corresponds to
the elliptic resonance mode of the ring (see Table II and Fig. 4).
However, the simulated resonance frequency, 1.183 MHz, is
slightly greater than the measured one.

Indeed, the experimental resonance frequency depends on
the exact ring geometry and dimensions which may vary due
to the fabrication steps. In addition, the dc bias voltage applied
to the capacitive transducers contributes to a resonance shift
toward the low frequencies due to the spring softening effect.
The oscillation amplitude is 2.05 nm at the resonance fre-
quency, which is a good agreement with the calculated value of
1.91 nm assuming a 1 pm air gap (see Table I).

B. Electrical Characterizations

MEMS-based AFM probes are characterized electrically
once mounted on the previously described electronic board.
This setup allows to measure the frequency response of the

Annexes

177



178

This article has been accepted for inclusion in a future issue of this journal. Content is final as presented, with the exception of pagination.

Tunable nulling circuit

JOURNAL OF MICROELECTROMECHANICAL SYSTEMS

Fig. 11.  Schematic of the electronic circuit board.
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Fig. 12. Vibration amplitude of the probe tip as a function of a frequency shift
from the resonance frequency fo. The ring resonator is 250 pm in radius with
simple anchors. Vpc = 12V, Vac = 500 mV.

devices thanks to the AFM Nanonis lock-in amplifier. More-
over, the nulling branch of the electronic board is adjusted
to reduce parasitic signals due to capacitive cross-coupling.
Fig. 13 presents a frequency response of a probe with a
250 pm radius ring resonator. The amplitude [Fig. 13(a)] and
the phase [Fig. 13(b)] of the output signal are demodulated by
the lock-in amplifier at the driving frequency. The probe under
characterization exhibits a resonance frequency of 1.101 MHz.
The dc bias voltage is set to 12 V, and the ac driving voltage
is 500 mV. For the sake of the comparison, the mechanical
amplitude response in Fig. 12 is superimposed to the electrical
one in Fig. 13(a). A residual floor of parasitic signal is observed
in Fig. 13(a). It corresponds to a cross-coupling signal of
the MEMS device that cannot be suppressed by the nulling
branch of the electronic circuit described in the previous part.
The residual cross-coupling signal superimposed to the device
motional signal has an effect also on the phase rotation at the
resonance frequency. As shown in Fig. 13(b), the phase shift
is limited to about 60°, which is much less than 180° expected
for such a resonator. So as to increase the measurement sen-
sitivity, the parasitic signal floor in Fig. 13(a) could be further
reduced and the phase shift in Fig. 13(b) increased, either by
using a more sophisticated cross-coupling nulling circuit or
by using a frequency mixing technique to drive the MEMS
device.

Table II summarizes resonance frequencies, quality factors,
and motional impedance values at the resonance frequency for

I/V converter

Towards
lock-in

amplifier

MEMS AFM probe

the different probe designs. According to the anchor shape and
the ring radius, resonance frequencies ranging from 936 kHz to
1.572 MHz have been measured electrically, with quality factor
ranging from 500 to 1600 and motional impedance from 50 M2
to 167 M. Highest quality factors are obtained for the probes
with a ring radius of 200 um. However, the device motional
resistances remain lower for probes with a ring radius of
250 pm, which is explained by larger transducer electrode areas
and lower effective stiffnesses. These latter devices featuring
the highest transduction efficiency have then been preferred for
the following AFM experiments.

C. Noise Considerations

Noise added to the output signal of the MEMS device limits
the overall performances of the AFM probes in terms of mea-
surement resolution and bandwidth. Hence, a careful analysis
of the contribution of the setup to the measurement noise is
required. As the lock-in amplifier is the signal input point of the
AFM Nanonis controller, the noise level has been evaluated at
this point. The lock-in amplifier itself is made of a preamplifier
with a variable gain followed by an analog-to-digital converter.
Further digital processing leads to the magnitude and phase
demodulation of the input signal. Measurements performed at
1.1 MHz—that is to say close to the working frequency of the
MEMS-based AFM probes—show that the lock-in amplifier
input noise is 20 nV/y/Hz, when a 10-mV input range is
selected. As expected, the input noise varies with the gain of the
preamplifier stage, and this measurement shows that a signal-to-
noise ratio (SNR) greater than 110 dB could be reached.

The noise added by the electronic circuit of the MEMS
probe holder has also been measured. The output noise of this
electronic circuit is 130 nV/y/Hz at 1.1 MHz which will be
the main contribution to the measurement noise. Such a noise
level may appear quite low but as shown in Fig. 13(a), the
magnitude of the MEMS device output signal is in the 100 pV
range, thus limiting the SNR to the 60-dB range. Higher SNR
would obviously be desirable for AFM applications. This could
be achieved by improving the probe holder electronic circuit in
terms of noise floor and/or I/V gain. Another way to increase
the SNR is to strengthen the MEMS transduction efficiency by
reducing the capacitive gap width.

Another noise source in the AFM setup is the thermomechan-
ical noise of the AFM probe itself. In the case of the MEMS-
based probes under consideration, basic calculations show that



This article has been accepted for inclusion in a future issue of this journal. Content is final as presented, with the exception of pagination.

ALGRE et al.: MEMS RING RESONATORS FOR LASERLESS AFM WITH SUB-NANONEWTON FORCE RESOLUTION 9

TABLE 11
RESONANCE FREQUENCY, QUALITY FACTOR, AND MOTIONAL IMPEDANCE OF THE MEMS AFM PROBES AT V¢ = 12 V AND Vi = 500 mV

. . Simulated Resonance
Ring radius

Measured Resonance Motional Impedance

frequency frequency Quality factor
(wm) (MHz) (MHz) (MQ)
) 250 1.183 1.101 500 51
Simple
anchors 200 1.572 1.570 1100 120
250 0.880 0.936 600 50
Gradual shape
anchors 200 1.368 1.450 1600 167
500 10p
fy=1.101 MHz
4501 ] X
4001 S | '<—— device signal
— —_ Z ] H | 9
3 ssof E =z vl
8 3§
S soof R
.‘_é- 250 é- g
r 3] p
< < © 100n TN L 05
200k %) noise floor at 1.1 MHz = 130 nV/Hz™
©
........... o
1501 k=)
- ) 2
100 , . Signal floor , (a)
450k -10.0k  -5.0k 0.0 50k 100k  15.0k 10n : Ay Y iy iy o
Frequency shift (Hz) Frequency (Hz)
45
f,=1.101 MHz i ) )
.30 Fig. 14.  Spectral density of the output signal of a 1.101-MHz MEMS-based
o 15 AFM probe measured at the lock-in amplifier input.
Ko L
$ of shown that for the magnitude, the noise value is 130 nV/,/Hz.
g 15} As for the phase signal, the noise is 30 m°/+/Hz at the reso-
30k nance frequency of the device.
-45 1 1 1 1 1 (b)
-15.0k -10.0k -5.0k 0.0 5.0k 10.0k 15.0k
Frequency shift (Hz) VI. RESULTS AND DISCUSSION
Fig. 13. Electrical characterization using the AFM controller and its built- ~ A. Force Curves

in lock-in amplifier. Signal amplitude (a) and phase (b) of a 250 pm radius
ring resonator at a resonance frequency of 1.101 MHz. Vpc =12V, Vac =
500 mV. In (a), the dot line corresponds to the mechanical resonance shown
in Fig. 12.

this contribution is negligible compared to the previous ones
due to the high stiffness of the ring resonators. As a conse-
quence, when a probe is mounted on the dedicated holder,
no extra noise is added to the signal as shown in Fig. 14.
The measurement is acquired on a 1.101-MHz probe (250 pym
radius ring with simple anchors). The noise floor is not modified
by the MEMS AFM probe, and it remains at 130 nV/\/Hz
at 1.1 MHz. The peak observed in Fig. 14 corresponds to
the mechanical resonance of the probe which is driven into
vibration. The spectral noise density in Fig. 14 is a complex
function of the spectral noise densities and transfer functions
of the components of the electronic circuit. Note that the low-
frequency 1/f noise is suppressed by a high-pass filter not
shown in Fig. 11.

The resolution in vibration amplitude measurement of the
AFM probe and the force resolution depend on the noise of the
magnitude and phase demodulated signals. Measurements have

The MEMS probe can be modeled as a harmonic oscillator in
forced regime, the tip mechanical movement z being described
by the following equation:

MeffZ 4+ 72 + keppz = F cos(wt) + Foxy (22)
where 7y is the damping factor and Fi the external force acting
on the probe tip. v can be written as

WoMe
y==7 (23)

Q

where wy is the resonance pulsation.
The tip free oscillation amplitude A(w) and phase ¢(w) are
calculated from (22) and given by (24) and (25)

w)=— 24)

(25)
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Fig. 15. (a) Tip oscillation amplitude as function of the driving frequency.
Continuous line represents free oscillation and dashed line the response when
the probe tip interacts with an external attractive force gradient. (b) Tip-surface
interaction force Fext as function of tip-surface distance.

The frequency response of the resonator is so a lorentzian
function as shown in Fig. 15(a). Its amplitude is given by
FQ/keyy and its full width at —3 dB is equal to f;/Q.

Force curves represent the vibration amplitude signal of the
probe resonator at a given driving frequency as a function of
the tip-to-surface distance. The device electrical response is
measured when its tip is approached to and retracted from the
surface thanks to Z-piezoelectric scanner. In such experimental
conditions, an interaction force Fy acts on the probe tip which
depends on the tip-to-surface distance [Fig. 15(b)]. Fig. 16
presents the magnitude of the resonator output signal as a
function of the tip-to-surface distance, for a driving frequency
corresponding to the probe resonance frequency. The MEMS-
based AFM probe is a 250 pim-radius ring with simple anchors.
Far from the surface the signal amplitude is almost constant
and then decreases when the tip enters into the intermittent
contact regime with the surface. Indeed, the natural resonance
frequency shifts to higher frequencies due to the repulsive inter-
action and consequently the tip vibration amplitude decreases.
When the probe is in permanent contact with the surface, there
is no more mechanical oscillation of the resonator. The free
oscillation peak amplitude is then estimated by measuring the
extension of the intermittent contact regime. On the example
shown in Fig. 16, for a probe having a resonance frequency
at 1.101 MHz, bias dc voltage of 12 V and ac driving signal
of 500 mV, the oscillation peak amplitude is estimated to be
2.3 nm. This result is consistent with the previous ones ob-
tained by calculation (see Table I) or by laser vibrometry
measurements (see Fig. 12). Force curves are useful to select
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Fig. 16. Demodulated signal magnitude as a function of the tip-to-surface
distance. The tip is approached to a silicon surface thanks to a Z-piezoelectric
scanner. Measurements are performed for a 500-mV ac voltage. The driving
frequency is 1.101 MHz, and the dc bias voltage is 12 V.

the setpoint amplitude of the feedback loop to acquire AFM
images. Indeed, to obtain AFM images, the probe output sig-
nal amplitude is kept constant equal to a given setpoint by
continuously adapting the tip-to-surface distance thanks to the
Z-piezoelectric scanner. By acquiring the Z-regulation signal
while X and Y axis are scanning the surface, an image of the
surface topography is obtained. The setpoint amplitude has to
be lower than the free oscillation amplitude so as the tip to
interact with the surface. In the following experiments, the set-
point amplitude is selected at 80 percents of the free oscillation
amplitude. The setpoint amplitude is a key parameter, a too low
value leading to rapid wear of the tip due to huge interaction
forces with the surface.

B. AFM Images

Imaging capabilities of the MEMS-based AFM probes have
been demonstrated on silicon micro and nanopatterns. First,
images of 2 pm-wide, 250 nm high silicon lines separated by
1 psm have been acquired. Field sizes of 5 ym and 10 ;zm were
scanned by the tip at a speed of 1 pm/s and 2 pm/s, respectively
[Fig. 17(a) and (b)]. Sample topography appears clearly with a
resolution allowing to distinguish surface defects and particules
on the silicon patterns. On a larger scan size (20 pm X 20 pm)
shown in Fig. 17(c), the image appears to be distorted. This
phenomenon is well known. It is mainly related to hysteresis
effects of the piezoelectric scanner, and it is not attributed to
the MEMS-based AFM probes. A higher lateral resolution has
been achieved on 100 nm wide and 30 nm high silicon lines
separated by 400 nm as shown in Fig. 18. Image acquisition is
obtained with a tip scan speed of (a) 100 nm/s and (b) 200 nm/s.
The lateral resolution of the MEMS AFM probe gives access to
the topographic details of the nanoscale patterns with no visible
artefacts or parasitic convolution effects of the tip shape. Future
applications would however benefit from sharper tips so as to
improve the imaging capabilities and measurement resolution
on smaller nanopatterns.
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0,46 pm

0,00 pm

Fig. 17.  AFM images of 2 sm wide, 250 nm high silicon lines acquired with a
936-kHz MEMS-based probe at Vpc = 15V, Vac = 500 mV and a tip scan
speed of 1 pum/s (a) and 2 um/s (b), (c). (c) is a large view of the patterns.

39 nm

0 nm

y: 0,26 pm

55 nm

0 nm

x: 2,0 pm y: 0,28 pm

Fig. 18. AFM images of 100 nm wide, 30 nm high silicon lines made with a
936-kHz MEMS-based probes at Vpc = 12V, Vaoc = 500 mV and a tip scan
speed of 100 nm/s (a) and 200 nm/s (b).

C. Probe Performance Assessment

MEMS-based AFM probe performances are extracted from
the probe vibration amplitude calibration and the noise mea-
surements. Following results apply to 1.101-MHz probes
(250 pm radius ring, simple anchors). Force curves allow
calibrating the probe vibration amplitude. Indeed, the results
in Fig. 16 show that the tip oscillation peak amplitude is about
2.3 nm for an ac driving voltage of 500 mV and a dc bias voltage

of 12 V. According to the electrical characterizations presented
in Fig. 13 obtained within the same experimental conditions,
the electrical signal amplitude at the resonance frequency cor-
responding to the 2.3-nm tip vibration amplitude is 300 V.
Hence, as the signal amplitude noise is 130 nV/\/Hz, the
resolution in the measurement of the probe vibration amplitude
is equal to 1 pm/,/Hz. This value is limited by the electronic
noise and by the transduction efficiency.

The phase slope p at the resonance frequency in the re-
sults shown in Fig. 13(b) is p = 35 m°/Hz. The phase signal
noise is measured equal to 30 m°//Hz. The resolution in
frequency variation measurement is then estimated to be A f =
1.16 Hz/\/Hz. Assuming a constant force gradient acting on
the probe tip, the measurement sensitivity of the force gradient
is given by Ak = (2kcsyr/fo)Af, where keyy is the effective
stiffness and f is the resonance frequency. As the effective
stiffness of the probe under consideration is about 106 kN.m™*
(see Table I), the resolution in the measurement of the force
gradient is so equal to 0.22 N.m~!/,/Hz.

The resolution in force measurement of the probe is deter-
mined by considering the minimal force causing a measurable
variation of the probe vibration amplitude vibration. Assum-
ing that the minimal detectable probe vibration amplitude is
given by the measurement resolution previously calculated and
using (24), the force resolution is estimated to be Fi,i, =
0.2 nN/y/Hz at the resonance frequency. This value is of
the same order as for the electrostatically driven and piezore-
sistively detected MEMS-based AFM sensor (0.3 nN/./Hz)
developed by Harley et al. [36].

VII. CONCLUSION

AFM sensors based on MHz capacitive MEMS ring res-
onators have been designed and fabricated using standard
silicon microtechnologies. Their electrical and mechanical
properties have been characterized, and the probes have been
integrated in a commercial AFM setup. AFM topographic
images have been acquired on micro and nanopatterns thus
proving the concept of such MEMS-based laserless AFM
probes. Noise analysis and probe vibration calibration lead to
the probe performances assessment. In particular, the mini-
mum detectable force is Fi,i, = 0.2 nN/y/Hz. This value is
typically two orders of magnitude higher than expected for
high-performance AFM probes, and it will be further improved
by decreasing the system electrical noise floor and by in-
creasing the MEMS device transduction efficiency. This work
paves the way for very high frequency AFM sensors based on
MEMS resonators integrating self-driving and sensing capabil-
ities in a vertical geometry. Such laserless AFM sensors are
expected to be a key element in future high-speed AFM. Future
work is also oriented toward the demonstration of in-liquid
imaging.
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DNA ORIGAMI IMAGING WITH 10.9 MHZ AFM MEMS PROBES
B. Walter, E. Mairiaux, Z. Xiong, M. Faucher, L. Buchaillot and B. Legrand
Institut d’Electronique, de Microélectronique et de Nanotechnologie — IEMN CNRS UMR 8520,
Villeneuve d’Ascq, FRANCE

ABSTRACT

For the first time, 100nm side DNA origami squares
have been imaged using 10.9MHz laserless AFM MEMS
probe. This sensor takes advantage of the high resonance
frequency of a silicon bulk mode resonator integrating a
nano-tip fabricated in batch process. After integration in a
commercially available AFM set-up with a modified
probe holder, the AFM MEMS probe has demonstrated its
capability of soft matter imaging.

INTRODUCTION

High speed Atomic Force Microscopy (AFM) and its
potential applications in biology needs to increase the
resonance frequency of the probes limited in the case of
the smallest available cantilevers to a few megahertz [1].
Indeed, both resonance frequency and quality factor of the
commercial AFM cantilevers are strongly degraded by
viscosity forces when operating in liquids. To reach
higher frequency, one option is to replace the cantilever
by another vibrating structure [2]. Bulk mode resonators,
studied these last years for oscillators, filters or time
references applications, demonstrate both high frequency
and high Q factor [3-4].

Previously, we presented a new concept of AFM
probes using bulk-mode silicon resonators [5] and their
interaction in liquid [6]. With higher working frequencies
compared to conventional AFM cantilevers, they should
enable high rate imaging and more sensitive
measurements in liquid thanks to the reduction of
hydrodynamic damping [7]. In MEMS 2011 [8], 4.8MHz
AFM Nanoprobes were presented, imaging calibration
resist sample in order to demonstrate their potential for
AFM.

In this work, we describe the realization of 10.9MHz
MEMS-based AFM nanoprobes with integrated in-plane
nanotip and 80nm capacitive transduction gap.
Implementation in AFM set-up allowed to present the first
AFM images of biomolecular samples using high
resonance frequency Nanoprobe.

In a first part, we describe the Nanoprobe design and
fabrication. Next, electrical and optical characterizations
are performed before mounting the Nanoprobe onto a
dedicated holder to realize the AFM experiments.

PROBE DESIGN AND FABRICATION
Design

Among the possible shapes of bulk mode resonators,
we chose a ring, which presents several advantages for the
realization of an AFM probe. With four nodes and four
locations of maximum of vibration amplitude, the elliptic
mode of the ring gives the possibility to integrate the
sensitive tip and three capacitive electrodes around the
ring and to anchor the structure at its four nodes.
Moreover, to maximize the force sensitivity of the probe,
the ratio f/k, with k£ the equivalent stiffness of the

978-1-4673-0325-5/12/$31.00 ©2012 IEEE

structure, has to be maximized [9]. The ring resonator
presents the best ratio in comparison with square or disk
resonator, the common structures of bulk mode resonator
[10]

So, silicon rings with an external radius of 30um and
an internal radius of 20um are designed, taking care of the
integration of one prominent nano-tip. ANSYS simulation
of the complete probe gives a resonance frequency at
11MHz for the elliptic bulk mode (fig. 1). The maximum
of displacement is obtained at the end on the tip in the
longitudinal direction, the remaining locations of
maximum displacement being dedicated to the actuation
and detection electrodes.

—

Tip displacement

direction
Minimum Maximum

displacement displacement

Frequency = 11MHz
Figure 1: ANSYS modal simulation results: displacement
of a 30um / 20um radii ring for the elliptic mode at
1IMHz. The ring is anchored at the vibration nodes
whereas the nano-tip is placed at a maximum of vibration.

Fabrication

As shown in figure 2, the fabrication process starts
with etching the Sum silicon device layer of a SOI
(Silicon On Insulator) substrate using the Bosch process.
The deep reactive ion etching (D-RIE) process stops on
the 2um buried oxide layer. After a cycle of thermal
oxidation and chemical de-oxidation, reducing the
roughness of the resonator sidewalls, a sacrificial thermal
oxide is grown in order to define the capacitive gap.
Trenches around the resonator are refilled with doped
LPCVD polysilicon to form actuation and detection
electrodes. For this step, two plasma etching steps are
used. The first one planarizes the polysilicon layer at the
silicon device layer level and the second one remove the
undesired polysilicon. Next, the in-plane nanotips are
etched in the silicon device layer in a TMAH bath using a
low temperature oxide (LTO) mask previously defined
with a RIE process [11]. After the wet etching of the
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remaining oxide, implantation and metallization allow us
to contact the electrodes and the ring to transmission lines.
After the back-side DRIE process, which permits to easily
detached the resonator chip from the wafer and give to the
tip a prominent position at the end of the resonator, the
structures are finally released in a HF solution.

Sl W = Il I N
Slo‘

11N
EmEA 11N

Bsi | sio, lPolySi [ [Metal
Figure 2: Fabrication process of the AFM nanoprobes.

(a) DRIE etching of the silicon device layer of the SOI
wafer. (b) Thermal oxidation. The oxide walls define the

capacitive gaps. (c) Polysilicon refilling constituting the

electrodes. (d) Nanotip wet etching in TMAH. (e)

Metallization of the transmission lines and back side

etching. (f) HF releasing.

The fabrication process results are illustrated in the
figure 3. The capacitive gap is 80nm wide and the radius
of the tip apex radius is less than 10nm. The process,
using only UV photolithographic steps, brings a collective
and low-cost fabrication solution for high frequency AFM
Nanoprobes.

556

Figure 3: Scanning Electron Microscope pictures of the
AFM Nanoprobe.

(a) Detail of the 80nm capacitive gap between the
resonator and the polysilicon electrode. (b) Zoom on the
suspended batch-fabricated tip: measurement of the tip
apex radius <I0nm. (c) Overview of the fabricated
Nanoprobe. The ring is anchored at the four nodes of the
elliptic bulk mode and three capacitive electrodes can be
used. The ring resonator is contacted through one of its
anchors. The prominent tip is suspended thanks to the
back side etch.

PROBE CHARACTERIZATION
Electrical measurements

The resonators are individually measured on wafer
thanks to coplanar tips. To operate the device, a 2V DC
polarization voltage is applied between the ring and the
electrodes. An AC driving voltage is applied on the input
electrode sweeping around the resonance frequency. The
electrostatic force actuates the resonator and a motional
current is generated at the output electrode. Resonance
frequency is measured at 10.9MHz on the output signal



(fig. 4). After the wafer mapping, the devices are mounted
on circuit boards leaving the sensing tip prominent.
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Figure 4: Measured output signal magnitude and phase
spectrum for AFM Nanoprobe resonating at 10.9MHz for
0dBm of power and 2V of DC polarization.

Optical measurement of the amplitude of vibration
Doppler vibrometry measurements are performed
around the resonance frequency. A 5V DC polarization is
applied between the ring and the electrodes and the
vibration amplitude is measured in nanometer per volt of
AC driving voltage amplitude. The resonator is placed
with an angle of 54.7° below the laser vibrometer. This
set-up allows us to focus the measurement beam on the tip
support which is one <111> silicon plane. By dividing the
measured vibration by the sine of 54.7°, we get the in-
plane vibration amplitude at the resonance frequency (fig.
5(21) Measurement
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Figure 5: Doppler interferometry measurement of the tip
vibration amplitude. Experiment schematic (a) and
photograph (b).The resonator is placed at 54.7° in order
to show one <I11> plane of the tip orthogonally to the
measurement laser beam. (c) Zoom on the device. (d)
Measured amplitude per volt (excitation voltage
amplitude) spectrum (Vpc=5V).

PROBE
IMAGING

These probes were implemented on a commercially
available AFM set-up (fig. 6). Our experimental set-up is
made of a piezoelectric scanner from a Multimode Veeco
AFM microscope [12] and of a Nanonis controller [13] to
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acquire the signals and to operate the feedback loop
control. The microscope is placed on vibration isolation
table. The probe holder of the Multimode Veeco
microscope is replaced by a dedicated circuit board
supporting the Nanoprobe. The Nanonis controller drives
the ring resonator and processes its output signal thanks to
a lock-in amplifier. It also controls the XYZ Veeco
scanner to realize 3D topography of the surface. The tip-
surface distance is adjusted to work in Tapping Mode. By
scanning the X and Y axis and acquiring the Z regulation
signal, topographic images of the surface sample were
obtained.

Lock-in amplifier
Bias
[ input

F: 3

Ref. output Signal input

Transimpedance
amplifier

$Tip vibration direction

| Sample |

z Scanner

Lz,

Computer:
Signal control
and acquisition

A

Figure 6: AFM setup implemented. The Nanoprobe is
placed vertically in a dedicated holder. Commercial
scanner and controller are used to perform approach and
scanning of the sample.

The sample is constituted by DNA origamis on mica
[14] which are bimolecular self-assembled structures
programmed to form various geometric shapes. In this
case, 100nm side and 2nm height squares of DNA
deposited on mica surface are used. Figure 7 presents four
snapshots of different levels of zoom obtained in
intermittent-contact Mode with a tip amplitude vibration
amplitude of 0.2nm at 10.9MHz. For this probe, the
minimal detectable force is estimated at SpN.HZ'”2 from
noise measurement. In the figure 8, we perform profile
measurement on one single origami. The structure height
is obtained and evaluated at 2nm as expected.
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Figure 7: Topographic images of 100nm side squares

DNA origami on mica substrate obtained with the MEMS

Probe in intermittent contact Mode.

(fo=10.9MHz, amplitude=0.2nm, atm. pressure).
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Figure 8: (a) Topographic images of one single 50nm side
square DNA origami on mica. The profile is measure
along the line in (b). The height is 2nm.

CONCLUSION AND FUTURE WORK

Atomic Force Microscopy have been performed on
100nm side DNA Origami squares without damaging the
sample using a 10.9MHz resonance frequency Nanoprobe
based on bulk-mode resonator. The batch-fabricated chips
including the tip fabrication brought a versatile tool for
high frequency AFM. The high resonance frequency of
the AFM nanoprobes lets foresee that the bandwidth of
observable objects can be increased. Integration in high
speed AFM set-up will be the next step to evaluate the
performances of such probes and further downscaling will
allows to reach higher operation frequencies.
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