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Introduction

Les micro et nanotechnologies, en repoussant les limites de la miniatumisati
d'objets ou de systéemes, offrent de nouvelles perspectives de recherche et sont une grande
richesse pour I'expérimentateur.

Aux techniques de dépéts et de lithographie permettant la reproduction a petite
échelle de structures planes de quelques nanometres d'épaisseur, il faut adjeendre |
techniques de gravure et plus récemment d'électrodéposition a l'origine de I'ttabdea
systemes a fort rapport d'aspect. Ces structures tridimensionnelles nteleee la
micromécanique mais sont en fait les éléments essentiels au développenraniveaux
systémes destinés a des applications plus variées.

L'intégration sur un méme microsysteme de capteurs et d'actionneurs a conduit au
développement de micro- ou nano-ateliers ou peuvent s'effectuer localement plussur
étapes associées a une mesure : par exemple le déplacement d'une sonde, stonitezac
l'entité physique considérée, la détection d'un signal et son traitementoélque
préliminaire. Cette multiplication des taches augmente la complexité cmtzeption et de la
réalisation de ces dispositifs; aux aspects purement micromécaniques femtgtes
contraintes liées a la spécificité intrinseque de la thématique abordéeé&tcironique de
détection. Cette interdisciplinarité rend nécessaire non seulemenfitilsmaes techniques
de microfabrication, mais encore l'acquisition d'un savoir faire de mesdeagractérisation
a petite échelle.

Ces micro ou nano-ateliers sont les supports permettant I'évolution vers les
nanosciences. Les techniques de microscopie dites en champ proche ont permis cette
transition dans des domaines tres variés de la physique, de la chimie ou de la biotéogie. L
physique du solide a largement bénéficié des outils que sont les STM ou AFM. Ce n'est que
plus récemment que des investigations sur les phénomenes de transfert de chalder a peti
échelle ont amené le développement de la microscopie thermique. Cette approchieast dé
a cause de la diffusion de la chaleur qui induit des résultats plus qualitatifs quetagifangt
a cause des différents modes de transferts couplés. Elle est néanmoinsanitérgmr la
diversité de ses applications, que ce soit par exemple pour |'étude de la répaiitian
chaleur dans des circuits micro-€électronique, pour I'étude et la carattérisie couches
minces ou pour 'adaptation vers des échelles microscopiques des techniques apajiesc
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de caractérisations thermiques.

Le travail présenté dans ce mémoire est une contribution pour progresser vers des
mesures thermiques plus quantitatives. 1l s'est agi de concevoir et de réafiser
microfluxmetre destiné a mesurer a I'échelle nanométrique la conductiviténitjuer
d'échantillons solides. L'idée générale, qui sera développée dans le manusdiéx@siter
la faible capacité calorifique de la partie mobile d'un actionneur en silictette membrane,
munie d'une micropointe, est régulée pour maintenir sa température constante, queela poi
soit en contact ou non avec un échantillon. Le principe est de mesurer le flux doermi
evacue par la micropointe, flux qui dépend des propriétés thermiques locales detillecha
en contact.

Ce projet couple des problémes micromécaniques, thermiques et électroniques,
I'optimisation des uns étant souvent incompatible avec celle des autres. Laiquréau
déplacement de ce micro-atelier dans les trois directions de l'espacenidéteelle de toute
cartographie thermique ultérieure. La conductance thermique de la sonde est untqgarameé
important et nous a amené a développer un nouveau procédé d'élaboration de micropointe.

La premiere partie, dresse un état de I'art de la microscopie thermicueaxieme
partie décrit la conception du dispositif, conception qui doit prendre en compte la caguga
des aspects mécaniques, thermiques et électroniques du probleme considéré.

Les troisieme et quatrieme parties illustrent la microfabrication dypasitif. Un
effort important a été consacré au développement d'une nouvelle technique de fabdeation
micropointe a partir de structures électrodéposées, ainsi qu'a l'intégrataenpmtecedé dans
la réalisation totale d'un prototype.

La cinquieme partie est consacrée au systeme de commande et de mesure
électronique du déplacement de l'actionneur, et souligne le soin apporté a laodétecti
capacitive de déplacements subnanométriques. Cette partie comprend égateamaqtitre
traitant de la régulation thermique du systeme. Enfin, la sixieme partiermieekes premieres
caractérisations thermiques du microfluxmeétre. Le temps nous a malheussis@anqué
pour vérifier concretement la fiabilité du systéme sur des échantillons deeméé et les
résultats présentés ne concernent que les propriétés intrinséques du microsystéme

Les perspectives de ce projet sont détaillées en conclusion.
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Cette partie présente d'abord les raisons de I'émergence de la microscopigubex
balayage (En anglais, SThM pour Scanning Thermal Microscopy). Le second chapiite déc
les techniques de la SThM et leur mise en ceuvre. Les différents phénomenes d'g&change
thermiques impliqués dans cette technique seront détaillés dans le troisiepitrecHae
guatrieme chapitre expose les traitements analytiques des échanges thermigues pa

conduction a I'échelle microscopique.

1. Intérét de la microscopie thermique

Une thématique importante de la recherche est I'étude des événements etestructur
microscopiques. Travailler a des échelles de plus en plus réduites a poussé apmimeht
de nouveaux outils d'investigations mettant a profit les avancées de microtechnaleeges |
au domaine des MEMS (Micro Electro Mechanical Sytems, micro-systeébestro-
mécaniques en francais). Ainsi, on en est arrivé a travailler sur dedises de dimensions
comparables, voire méme inférieures, a celles de certaines grandewt®ristigques de la
physique (les longueurs de diffusion par exemple) dans des domaines aussi variés que le

magnétisme, la biologie, les matériaux supraconducteurs ou la microfluidique.

Cependant, les masses analysées pour l'étude de grandeurs thermiques ou de
phénomenes thermiquement activés restent encore souvent de l'ordre du milliglaesme.
résultats des mesures représentent alors la somme des contributions de chacun des
constituants du spécimen et sont souvent dominés par la réponse de la matrice ou dti substr
Alors que l'on cherche de plus en plus a contréler les propriétés et les struciiares e
nanoscopiques des matériaux, ces limitations deviennent rédhibitoires. D'autaat'pldes
echelles mésoscopiques, les longueurs de diffusion des phonons deviennent comparables aux
grandeurs géomeétriques des structures et les propriétés thermiques d'unuraeériant
donc étre significativement différentes de ce qu'elles sont & I'échell@stapique. Dans le
cadre du développement et de l'utilisation de nouveaux matériaux, des mesures topeantita
des parameétres thermiques pourraient s'avérer extrémement utiles. ©élettronique en
particulier, la fiabilité et les performances des composants sont étemiteiiées aux
mécanismes de dissipation de la chaleur a des échelles réduites. Un exsimgieide des
défauts de couches minces de diamant obtenues par CVD (Chemical Vapour Deposition),

couches hautement conductrices de la chaleur [I-1]. Une solution prometteuse poureepouss
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BN

les limites actuelles des analyses thermiques est d'adapter a ce chapfindise les
techniques de microscopies en champ proche en utilisant des sondes congues pour des
mesures thermiques. Les STM (Scanning Tunneling Microscope) et autres AEWhI(A

Force Microscope) ont déja tres largement démontré les possibilités de ce fyp®dtee. En

1982, Binnig a rapporté la premiere expérience réussie de mesure tunnel dans le vide par une
pointe mobile avec une distance pointe-échantillon ajustable [I-2]. Une pointe de ngste
solidaire d'un systéme de déplacement par éléments piézoélectriques eée@pfaoximité

d'une plaque électriqguement conductrice a permis de détecter un courant tunnel. Les
piézoélectriques permettaient un déplacement sur quelques milliers d'Angste&mune
sensibilité d'environ 2A/V. Cet ensemble constitue le premier STM. En 1986,Bimésente

un instrument dérivé du STM : le microscope a force atomique (AFM) dont la sonde est
constituée d'une pointe fixée a I'extrémité d'un levier flexible permettantetura de forces

de l'ordre de 1N [I-3]. Le principe de fonctionnement d'un AFM est le suivant : une pointe
située a l'extrémité d'un micro-levier est balayée tres prés de la sutfae échantillon au
moyen d'un systeme de positionnement par piézoélectriques. L'ensemble estsansibl
forces inter-atomiques s'exercant entre la pointe et I'échantillon, provoquant leeatédu

levier détectée optiquement par un faisceau laser réfléchi sur ce dermseune cellule
photo-électrique. La déflexion est maintenue constante par un systeme d'asseevisqui

fournit les données nécessaires a I'établissement de la carte topographique.sTeujbd86,
Williams et Wickramasinghe reprennent le systeme de déplacement et de caolutrSIEM

pour obtenir un profilomeétre thermique a balayage [I-4]. Une sonde thermique chauffée
constituée d'un thermocouple formant une pointe est déplacée au-dessus (hors contact) de
I'échantillon a observer. Le couplage thermique di a la conduction par l'air erstoede et
I'échantillon entraine une chute de température de la sonde ne dépendant que de la distance |
séparant de I'échantillon, ce qui permet de maintenir constante cette distémceceinstituer

la topographie de I'échantillon a partir du déplacement de la pointe. C'est ém ffaé@mier

microscope thermique. La résolution latérale atteignait 100nm et la résoluticalee3hm.

Ces percées technologiques ont favorisé l'apparition et le développement d'outils
dédiés aux cartographies et aux analyses thermiques. Le fonctionnement de la grjanitee ma
de ces outils est basé sur l'utilisation d'un AFM, ou une sonde thermique se suadatue
pointe conventionnelle de ces microscopes. L'un des principaux intéréts de tels rmontage
réside dans la possibilité d'acquérir simultanément une carte topographique eatela ca
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thermique correspondante, comme [lattestent de nombreuses publications pour des
observations de surface [I-5,6,7,8] ou pour la détection d'inclusions sous-surfaciques.[I-9,10]
Le SThM est ainsi un outil tout indiqué pour la détermination de paramétres thermiques
locaux comme la conductivité thermique et la chaleur spécifique [I-1,11,12]. Maisusrugl
déterminer la topographie et les grandeurs thermiques, il est également posgitdeéter &

une analyse thermique locale sur une zone choisie d'un échantillon, ce qui laisse le choix
guant a la phase étudiée et évite d'altérer I'ensemble du spécimen, parfoike difbbtenir.

Ainsi, les propriétés des phases minoritaires et leur répartition au dsem échantillon
peuvent étre parfaitement définies [I-13]. En fait, les aspects cartogregsh{topographie et
thermique) sont extrémement complémentaires : dans un premier temps, des cart
thermiques et topographiques sont réalisées. Ensuite, des analyses thermiquiésctoées
localement a des emplacements choisis sur les cartes précédemmeas glatibut avec le

méme appareillage et sans déplacer I'échantillon.

La référence [I-13] dresse un récapitulatif complet des applications declasnbpie
thermique. Parmi celles-ci nous citerons la distinction de différents ¢oasts d'un matériau
hétérogeéne, la distinction pour un méme constituant de phases amorphes etnesstali
détection d'agents contaminants en surface, des applications en biologie etlbien s
microélectronique. Il est possible de détecter des événements thermiqusetigransition
vitreuse ou la fusion de zones cristallines lorsqu'une rampe de températuppkgiée a
I'échantillon, souvent un polymére. La microscopie thermique a engendré des variantes
locales des analyses thermiques classiques, qu'il s'agisse de calerindétrithermo-
rhéométrie, ou bien encore d'analyses thermo-mécanifu&3,14]. L'aspect chimique est
présent également puisque des analyses locales par chromatographie en phase gaaguse ou
spectrométrie de masse ont déja été effectuées [I-13].

1 Lors, par exemple, d'une analyse thermo-mécanique, wargelmécanique (oscillante ou continue) est

appliguée en un point de I'échantillon par l'intermédiaitene sonde de petites dimensions qui impose, dans le
méme temps, une rampe de température. La réponse mécaeique par le systéme de positionnement de la

sonde met en évidence les transitions de phaseatirieu étudié.
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2. Les modes opératoires des microscopes thermiques

L'enregistrement des déplacements verticaux de la sonde d'un SThM déplacée a une
altitude constante au-dessus de la surface d'un échantillon fournit une image topogrdphique
la surface explorée, indépendamment du processus de mesure thermique. Simattandéene
image de contraste thermique peut étre obtenue a partir des différents modes d®guange
seront détaillés en I-3. L'information physique contenue dans cette image varietgpede
mesures effectuées. La diffusion de la chaleur rend difficile leur ird&mpon. L'amélioration
de la résolution spatiale des mesures thermiques impose la réalisation de womdéurisées
possédant en particulier un faible rayon de courbure a leur extrémité. En conséquence, de gros
efforts ont été faits sur la mise au point de sondes adaptées aux mesures thetotgles,
aboutissant a toute une variété de sondes dont l'utilisation peut se classer en despactdde
ou passif, selon que la source de chauffage provient de la sonde elle-méme ou d'une source

extérieure.

2.1.Mode passif

Dans le mode de mesure passif, la sonde mesure la distribution de la tempétature a
surface d'un échantillon chauffé sur sa face arriere par un laser [I-5] oungarésistance
chauffante [I-11]. Dans la mesure en contraste de conductivité thermique, tepligs
I'échantillon, mais la sonde qui est chauffée par l'intermédiaire d'un lagppant son
support. Il s'établit alors un flux de chaleur de la sonde vers I'échantillon qui dépdad de
conductivité thermique de ce dernier au point de contact avec la sonde. Plus la conductivité
thermique sera grande, et moins la température de la sonde sera €levée. Lstecadra
I'image obtenue sera directement lié aux variations de la conductivité thermlgumigace

de I'échantillon.

Il est possible d'utiliser une sonde résistive parcourue par un courant constant
suffisamment faible pour éviter un dégagement de chaleur parasite, mais ce sahegénér
des sondes constituées d'un micro-thermocouple que I'on emploie pour ce type d'application.
De conceptions variées, elles sont généralement fabriquées a partir de m@tasssdsur des

structures tridimensionnelles. Ainsi, Mills et ses collaborateurs sorepas a fabriquer des
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thermocouples de rayons de courbures de 50 nm et d'angle d'ouverture macroscopique de 70°
sur un cantilever de nitrure de siliciumsSi [I-5]. Le processus d'élaboration, relativement
complexe, fait intervenir des attaques humides anisotropes, des étapes d'atdaque i
réactive, plusieurs niveaux de lithographie électronique et optique ainsi que des dépots
métalliques et un dépdt par LPCVD (Low Pression Chemical Vapor Deposition, dép6t
chimique en phase vapeur a basse pression) . STette pointe a permis d'obtenir des

images thermiques de résolution d'environ 40 nm.

Une autre méthode, proposée par Luo [I-6], consiste a utiliser des pointes d'’AFM
montées a l'extrémité d'un micro-levier, disponibles dans le commerce.rnageariest simple
. la pointe est recouverte d'un métal (métal 1), d'un isolant, puis d'un secont brita
pulsation électrique entre I'extrémité de la pointe et une surface conductiaegpie un trou
d'une centaine de nanometre de diameétre dans le couche du second métal (meésall@pt,L'i
désormais visible, est alors attaqué, dégageant localement le métal 1. Unundépéa du
métal 2 forme la jonction thermocouple. Les dimensions caractéristiquesjalection sont
comprises entre 100 et 500 nm. Le choix des métaux et de leurs épaisseurs est fivadame
En effet, seules certaines combinaisons éviteront I'apparition d'un gtresmique, en
particulier au moment des dépéts, qui provoquerait la torsion du micro-levier. Avec une sonde
de ce type comprenant une jonction Pt-Cr, Li Shi a observé des nanotubes de carbone avec

une résolution correspondant au rayon de courbure de la pointe, c'est-a-dire 50 nm [I-7].

2.2.Mode actif

Dans ce mode, la sonde thermique dégage un flux de chaleur. Elle est formée d'un
élément résistif métallique miniature de forme adéquate intégré dans un pont déstbhe.
Lorsque la sonde, de température supérieure a celle de I'échantillon, entreast avat lui,
le flux de chaleur qui s'établit refroidit la sonde, abaissant sa résistamEséquilibrant le
pont. Une boucle d'asservissement ajuste alors le courant traversant la sonde &te @ani
maintenir constante sa résistance, et donc sa température. Ce sont lgsngadia la tension
d'asservissement appliguée au pont qui permettent, tout au long du balayage, d'obtenir le
contraste des images. Il faut distinguer la température de la sonde de cediehadatillon (et

donc estimer la nature des échanges thermiques entre la pointe et I'échantdtmmpager la
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longueur de diffusion thermiques:g (ou D est la diffusivité thermique du matériau et

2w la pulsation thermique) au rayon de courbure de la sonde (@qtér la suite). La
modulation thermique est obtenue par la dissipation par effet Joule dans lan@sista
électrique de la sonde d'un courant alternatif de pulsabidres temps de réponse thermique

des sondes sont de l'ordre de quelques dizaines de nanosecondes. Ainsi, des fréquences de
modulation thermique jusqu'a plusieurs centaines de kilohertz sont envisageablesa Pour |
plupart des matériaux, on trouve aikst 1um.

En régime continu, les variations mesurées de la température de la sonde ne
fournissent, quelle que soit sa taille, des informations que sur la conductivitéigerihe
I'échantillon.

En régime alternatif, la diffusion de la chaleur dans I'échantillon semsilde a la
présence de défauts ou d'inclusions sous-surfaciques. A basse frequence, la longueur de

diffusion est toujours supérieure au rayon de courbure de la sonde et les signaux restent

dominés par la valeur de la conductivité thermique. A plus haute fréquence, ou désgye
I'épaisseur étudiée diminue mais la contribution de la chaleur spécifique devient

prépondérante [I-13].

En pratique, quatre images d'un méme échantillon peuvent donc étre obtenues. L'une
représente la topographie de ['‘échantillon. Une seconde correspond au contraste de
conductivité thermique (travail en courant continu). Les deux derniéres sont obtensies lor
d'un travail en modulation de température et sont basées sur I'amplitude et éadehées
tension de contréle appliguée au pont de Wheatstone. Des travaux tentent de modéliser le
couplage thermique entre la sonde et I'échantillon dans le cas d'une modulation de la
température de la pointe [I-15], mais ne permettent pas encore d'exploiter qguaantient les

images obtenues.

Pour de nombreux matériaux, les transitions thermiques ont plus d'impact sur le
coefficient de dilatation que sur la conductivité thermique ou la capacité figlarj ce qui
peut aider a la détection de ces transitions. Un mode d'utilisation des SThMtexqadait en
utilisant plus encore que les autres la combinaison d'une pointe chauffante et d'ursAfRM.
principe est le suivant : la sonde, parcourue par un courant alternatif, bal&eniilon a
force constante. La modulation de température provoquée par la sonde entraine unendilatat
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de la surface de I'échantillon a une fréquence double de celle du courant, dilatasarém
par la déflexion du micro-levier de I'AFM. Ainsi, trois images sont obtenuesltamément :
la topographie de I'échantillon, I'amplitude et la phase de la dilatation périodiqaesdeface
[1-13].

Les sondes reésistives dont je viens de donner les principales techniques d'applications
sont largement utilisées, surtout depuis la mise sur le marché de microscopag)ties
basés sur un AFM équipé d'une sonde résistive dite « sonde de Wollaston ». Présentée par
Dinwiddie et al en 1994 [I-13], elle tire son nom du fil de Wollaston composé d'une ame de
platine a 10% de rhodium de 5 pum de diametre entourée d'une gaine d'argent de 75 um de

diamétre (Figure 1.1)

Figure 1.1 : sonde Wollaston, photo MEB d'apréslf3]-

Le fil est suffisamment raide pour étre recourbé de maniere a obtenir une boucle et une
poutre rigide. Une fois la boucle convenablement cintrée et orientée, la gaine d'asgent
attaquée a son extrémité pour dénuder I'ame de platine sur quelques 200 pm environ, formant
I'extrémité de la sonde intégrée sur un AFM. Pour un courant électrique circulantedfil,
la résistance se situe principalement au niveau du filament dénudé de plagirei c
permettra, selon le mode de mesure, de chauffer directement la pointe ou demsssur
température. Méme si cela peut paraitre étonnant avec un fil de platine de 5 diandsre,
des résolutions largement sub-micrométriques ont été annoncées : Balk présantagiss

dont les plus petits détails visibles ne dépassent pas les 30 nm [I-13].
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Plus récemment, des sondes dites sondes « bow-tie » en raison de leur aspect en nceud-
papillon ont été développées [I-17]. Elles peuvent étre obtenues en série a parifede de
silicium. La méthode de fabrication, qui comprend des techniques de lithographie optique,
d'attaque a la potasse ainsi que plusieurs lithographies électroniques, conaistepagser
une piste de palladium sur une pyramide de silicium. Méme si la pointe de la pyramide
posséde une dimension caractéristique d'une centaine de nanometres, la pistadienpall
(I'élément sensible de la sonde) peut étre rétrécie jusqu'a ne mesurer que qdielgjues de
nanometres au niveau de cette pointe (Figure 1.2). Une utilisation comparativeerqaetles
sondes bow-tie montrent des détails plus fins que les sondes Wollaston, tant en topographie

gu'en thermique [I-13].

1 um

Figure 1.2 : sonde « bow tie », schéma et photo8MEapres [1.17]

3. Echanges thermiques pointe-échantillon

La connaissance des échanges thermiques entre la pointe et I'échantillon étudié
conditionne l'interprétation des mesures expérimentales. Il faut consiéérérahsferts de
chaleur par conduction, convection et radiation. Dans les conditions habituelles deemesur

définies par rapport a la pression et a la température de la sonde, certainess de c

contributions sont négligeables ou tout au moins non prépondérantes.
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3.1.Echanges par conduction

Il existe trois modes d'échange conductif entre la pointe et I'échantillon qu'&die ba
par conduction directe solide-solide en cas de contact ponctuel, par conduction gaaeuse vi
une couche d'air les séparant, ou par l'intermédiaire d'un ménisque d'eau Igmdia a
I'échantillon.

En 1999, Gomest al ont étudié les contributions respectives de ces modes d'échange
avec un dispositif muni d'une sonde de Wollaston [I-16]. A pression ambiante et pour une
température de sonde inférieure a 100°C, la présence d'un ménisque liquide a téxdeckai
sonde se manifeste de la maniére suivante : a I'approche de la sonde, le flux thgrasspre
de la pointe vers I'échantillon augmente continGment jusqu'au "saut au contact” (eonnu e
microscopie a force atomique) provoqué par les forces capillaires d'un film liquidattire
brutalement la sonde vers I'échantillon, ce qui augmente tout aussi brutalemant tefl
chaleur. Lorsque la sonde est éloignée, on note au départ une faible diminution du flux due a
la diminution de la surface de contact solide-solide et a I'étirement du ménisepe liant
thermiqguement et mécaniquement la pointe a I'échantillon. Lorsque le ménisquelacéde,
pointe libérée quitte la surface et le signal thermique diminue fortement. lessires
réalisées sous vide ou sous air sec sont quant a elles, quelle que soit la terepdzatar
sonde, similaires a celles réalisées en atmosphére humide pour une terepéeapointe
élevée : le flux de chaleur évacué de la pointe vers I'‘échantillon augmente continment
lorsque la distance les séparant diminue, aucun ménisque liquide ne s'étant forme.

Les effets de la conduction gazeuse entre la sonde et I'échantillon sont efiffécil
guantifier. 1l a cependant été observé que lors d'un contact mécanique entre la pointe et
echantillon, les variations du signal ne dépendaient que de la nature de I'échantillon et
restaient indépendantes de la nature du gaz environnant, au moins lorsque I'échasttillon e
bon conducteur. Ceci laisse penser que la conduction gazeuse n'est alors pas urrgparamet
prépondérant, ce qui a été confirmé par Luo et al qui ont montré au moyen d'une démarche
calculatoire que la conduction gazeuse n'expliquait pas a elle seule les valeurs des
conductances thermique& observées expérimentalement [I-18]. Cette conductance
thermique s'écrit
| (1.1)
ol k est la conductivité thermique du gaz ( de I'ordre de 20mW¥K ), A est la surface de la

pointe en vis-a-vis de I'échantillon kte libre parcours moyen des molécules, égal ici a la
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distance pointe-échantillon (de I'ordre de 100 nm). Les valeurs expérimentadeséae de
K=10°W/K sont 20 fois supérieures a celles attendues par le seul modeéle de la conduction

gazeuse.

Le mode de conduction solide domine les échanges thermiques, quel que soit
I'environnement de I'‘échantillon si ce dernier est un bon conducteur de la chaleur. En
atmosphéere humide, la formation d'un ménisque d'eau apporte une contribution
supplémentaire a I'échange thermique. La conduction gazeuse n'a une influenceasigmnific

gue sous atmosphere séche avec un matériau isolant.

3.2.Echanges convectifs

Des mesures de contraste de conductivité thermique montrent que des variations
guantitatives ont lieu selon la nature du gaz environnant la sonde [I-16]. Cellesn@mie
avoir deux causes : conduction a travers la couche de gaz séparant la pointe et eadwirfac
I'échantillon ou échange convectif entre la pointe et le gaz ambiant. Si la potritérede
I'échantillon, la conduction gazeuse ne peut étre que négligeable. On observe cependant dans
ces conditions un signal thermique d'autant plus important que le gaz dans I'environnement de
la pointe est bon conducteur thermique. Un échange convectif entre une sonde thermique et
I'atmosphéere ambiante a un impact significatif, de I'ordre de 30%, sur le signattieedans
le cas d'une sonde de Wollaston. Cette contribution est généralement ignorée, soatapport
essentiellement une composante continue et stable du signal thermique et prigoés loosn

des étalonnages.

3.3.Echanges radiatifs

Il existe deux modes d'échanges de chaleur radiatifs : I'un suit la loi de Stefan-
Boltzmann et le second, moins connu est di a des effets de proximité. Tant quenaetista
entre deux surfaces reste supérieure a la longueur d'onde thermique principalgmenéea
Am, le flux thermique entre les surfaces suivra la loi de Stefan-Boltzmann ednera donc
pas avec la distance. Lorsque la distanceevient inférieure adw (proche de 10 pm a

température ambiante), certains modes de propagation disparaissent, dimidiant de
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chaleur transmis [I-19]. En revanche, une particule ou un solide pénétrant le voleme de
modes non propagatifs peut en extraire de I'énergie. Il s'agit d'un effet tunneligher
analogue a l'effet tunnel électrique. D'aprés Xu, ces échanges deviennent prsdémtsque
la distance pointe-échantillon est réduite a moins de 1 micron [I-19]. Préagaihsitilisait
lors de ses expériences une aiguille d'indium dont la pointe aplanie couvrait un diametre de
100 microns et qu'elle était chauffée a 40 K au-dessus de la température du thgslaoc
constituant I'échantillon.

D'un point de vue quantitatif, il faut retenir qu'en atmosphere ambiante et dans la
géomeétrie décrite plus haut, les échanges radiatifs ont une contribution infateephesieurs
ordres de grandeur a tous les autres types d'échanges thermiques, estimés.antbK?,

soit de l'ordre de quelques pourcents de I'échange par conduction par l'air.

3.4.Conclusion

Nous venons de passer en revue les cing possibilités d'échanges thermiques au niveau
d'une pointe de SThM. Connaitre leurs particularités permet de déterminer desocendit
adéquates de travail. Ainsi, les échanges par convection, par conduction gazeuse et par
radiation sont généralement négligeables ou n'introduisent qu'un décalage constariesDa
conditions habituelles de mesures, la conduction a travers un menisque d'eau et lai@onduc
solide-solide seront largement prépondérantes. Connaitre les chemins emprumeéiupar
thermique étudié est déja important pour pouvoir analyser et comparer des résulitasifgual

entre eux, mais cela est aussi décisif pour toute tentative d'application guantitat

4. Traitement analytique

Ce chapitre développe les traitements analytiques permettant I'extractioe d'
information physique a partir des effets phénomeénologiques décrits précédemment. On ne
considérera que la conduction solide-solide. La premiere partie traite le pr@lparticulier
de I'évacuation ponctuelle de la chaleur en régime permanent. Ses conséquerecegesuré
locale d'une conductivité thermique concernent directement le sujet traioioi.compléter
cette présentation, la deuxieme partie aborde le régime alternatif qui fournimfoneation

sur la valeur de la chaleur spécifique massique.
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4.1.Travail en régime permanent

Page 21

Nous sommes amenés a considérer le probléeme de I'évacuation ponctuelle d'une

puissance calorifiqud® dans un échantillon semi-infini de masse volumigmechaleur

spécifiquec et conductivité thermiqu&. Cette évacuation se fait par le contact d'une pointe

dont I'extrémité est schématisée par un disque de diagsefirégure 1.3)

Pointe

p

%//;chantlllon ©, ¢, k) // //

Figure 1.3: contact pointe-échantillon

L'équation de la chaleur dans I'échantillon s'écrit :

oT
g —div+
pCo ivJ+p

J=—kV T fluxdechaleufW/m?

avec
p densité volumique de puissance dans I'échantillérm®)

En régime permanent, I'équation 1.2 devient :

2r__P
VeT= k

(1.2)

(1.3)

Comment exprimer P en fonction de p ? La conservation du flux de chaleur impose

P:—f pdV. On suppose une décroissance exponentielle de p suivant z, et la symétrie

cylindrique du probleme fait que p est indépendart. de
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Ainsi :
p=p(r,z)=p,e " (r/a) (1.4)

f(r)=1 sir<a

- si la fonction de distribution obéit a )
f(r)=0 sir>a

P=—p, [ €7*dz [ 2 r.dr=—p,ma’A (1.5)
0 0

2

- si la fonction est gaussienng (r)=¢ "'®

P=—2mAp, [ & ""*.dr=—p,ma’a (1.6)
0

Ces deux distributions fournissent la méme densité de puissance a l'interface =0 e

ma’A (1.7)

Quelle est I'élévation de température a la surface de I'échantillon @diestions 1.3 et 1.4
fournissent :

VZT:__F;O et (r/a) (1.8)
avec, en coordonnées cylindri uesVZzli r-2 +a—2
’ yindnquesy =ar\ "ar ) 52

On cherche une solutiof (r,z)=e " u(r) . L'équation 1.8 fournit :

d’u 1du. 1 P
dr2+rdr+/\2u_ kf(r/a) (1.9)
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gue le changement de variables: r/a etW = a/A simplifie en :

du 1du .  Pod
ﬁJrEd—RJFW U=—— f(R) (1.10)

— SiR >> 1, f(R)=0 et I'équation 1.10 a pour solution une combinaison de fonction
de Bessel.
— SiR<1, I'hypothesd(R)=1 et celle quai(R)=constantdtempérature de

I'échantillon uniforme sous la pointe) fournissent :

PA
u= >
mmka

(1.11)

La longueur caractéristiguedépend de la dimension de I'extrémité de la pointe, et on
peut raisonnablement estimer gdies a (ce qui correspond a une distribution sphériquepde
sous la pointe). Ainsi, Sip est la température de I'échantillon, la tempérafyde la jonction

pointe-échantillon est :

P
=Tt 3 (112)

L'équation 1.12 a été initialement établie par Lax [I-20] lors de I'étude dégartition
thermique induite par un faisceau laser. Elle servira a comprendre le prideipéspositif
présenté dans la deuxieme partie. La mesure directe ou indirediepeemet de déduire la
conductivité thermique locale de I'échantillon, connais$aet a. Nous voyons déja que
sera d'autant plus éloignée de que la puissance dissigé sera grande, et la conductivité
thermiquek de I'échantillon et le rayon de courbure a de la pointe petits. Ceci va déja nous
orienter dans notre travail quant aux caractéristiques de notre prototype et au ddi@izide

envisageable.
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4.2 Travail en courant alternatif : méthode 3

La méthode ® utilise un méme dépdt meétallique comme élément chauffant et
thermometre. Parcouru par un courast la pulsationw, ce dép6t dégage par effet Joule une
puissance calorifique eBw et sa température est modulée a cette méme pulsation. La
résistance électrique, proportionnelle a la température, est donc également modéech

la tension U=RI & ses bornes comprend un terme a la pulsaBan dépendant des
caractéristiqgues thermiques du substrat du dép6ot.

La variation de la résistance électriqgue du dép6t peut s'écrire :

R(T)=R,(1+o-ATcos2wt—g)) (1.13)

N - , . . 1 dR ,
ou a est le coefficient de température de la résistanee i 47, 4T l'amplitude de
0

l'oscillation de la température et le déphasage entre l'oscillation de température et la
puissance de chauffage. La tension U(t) aux bornes du dépbt peut s'exprimer sous la forme :

U(t)=R(t)I (t)=IORO[cos<ut+ xAT [cos(wt—¢)+cos(3wt—¢)]] (1.14)

L'amplitude de la troisieme harmonique est directement proportionnelle a celle de
l'oscillation thermiquedT, indépendante dd et de ses fluctuations. Il s'agit maintenant
d'exprimerAT dont la valeur, résultante de l'interaction entre le dép6t et son substrat, dépend
des propriétés thermiques de ce dernier. Considérons la Figure 1.4. Le dép6t de largeur 2b e

de longueur infinie dégage une puissance par unité de longli@lnsorbée par le matériau.

2b ‘

%7
/Materlau k, p / l—>
28 ///////

Figure 1.4 : ligne chauffante et
échantillon étudié en coupe
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L'équation d'évolution de la chaleur dans le substrat est donnée par I'équation 1.2. La

symétrie semi-cylindrique du probléme permet de comprendreTguiest fonction que de

r=vx+ y2 et fait apparaitre dans son traitement des fonctions de Bessel. La solution donnée

par Carslaw et Jaeger [I-21 ] s'écrit :

P

AT(r):m Ko(j"ar) (1.15)
ol K, est la fonction de Bessel modifiée a l'ordrej& V-1 et gq=1 %‘):% ou D est la

diffusivité du matériau et correspond a une longueur de diffusion thermique. Pour de faibles
valeurs du produitgr (grande diffusivité du matériau ou faible fréquence de modulation
thermique), la solution 1.15 peut se développer en :

i 7T

P In%ﬂn 2—0,577}%|n(2w)—7] (1.16)

AT(r) —[1

“1nk| 2

Rappelons qu'il s'agit ici de I'expression de I'élévation de température duianaté
alors que la méthode citée ici mesure celle du dépdt source de chaleur. Il fautepesndr
compte les dimensions finies de I'élément chauffant et travailley ==f. Dans ce cas, si
b << 1/g (réalisable par lithographie), on démontre que I'élévation de température de
I'élément chauffant obéit a [I-22] :

P 1
AT(w)=—-(A—-=In
(W)= (A= Inw) (1.17)
ou A est une constante. La conductivité thermidpgobtient a partir de deux mesures4ie

effectuées a deux fréquences différentes.

Notons (mais cela nous écarte du sujet) qu'un traitemerth ot 1/q (travail en hautes
fréquences) fournit directement la valeur de la chaleur spécifique du subs2@t fomme

cela a été notifié en chapitre 1.2.
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5. Conclusion

Aujourd'hui, la microscopie thermique offre I'opportunité d'améliorer la résoluteon
mesures non destructrices a des échelles submicroniques. La principaldtdiffst de savoir
extraire correctement une information physique a partir d'‘événements thermapméscet
diffusés dans une matrice de taille macroscopique. Il est encore difficiléatfeaschir de
I'incertitude expérimentale quant a la surface de contact entre la sond@antibon (a cause
d'une part de la rugosité et de la dureté de I'échantillon, et d'autre part, dansllesyesteme
« Wollaston », a cause de la souplesse du fil chauffant). Les techniques assocEes a
mesures sont difficiles a mettre en oeuvre et nécessitent un étalonnagessénét rigoureux
a chaque nouvelle sonde et a chaque type d'échantillon utilisé. De plus, les étalegs utili
pour la calibration doivent étre de méme dureté et de méme rugosité que I'échaattiticd
afin de tenir compte des déformations de la pointe et de la surface de I'échaotifiqun'ils
entrent en contact mécanique. Les conditions de travail, en particulier I'nygrend@
milieu, doivent étre précisément contrélées. Enfin, I'utilisation d'une sortoke aenforce au
niveau de l'interface de mesure les difficultés de la convection et du rayonnefoestces
parametres font qu'il est aujourd’hui encore difficile de comparer quantitathnteias

résultats de différentes équipes.

L'amélioration des mesures passe par une diminution de la taille de la sonde afin
d'affiner la résolution spatiale. Nous devons également chercher & augmetesikilisé du
positionnement du dispositif de mesure. La derniere priorité est 'amétiordd I'évaluation
guantitative du flux de chaleur passant effectivement dans I'‘échantillon via meepde
dernier point implique une connaissance précise des chemins d'évacuation de la puissance

calorifique dissipée, que ce soit par la pointe ou par son support.

Pour progresser dans ce domaine, jai développé au cours de ma thése un
microfluxmetre capable de dissiper une puissance calorifigue précise sur uneesurfa
extrémement réduite, au sein d'un dispositif dont les caractéristiquesidgoes sont
précisément connues. Il est envisagé de travailler dans un vide secondaire &diffraechir
des fuites thermiques peu contrélables que sont la convection et la conduction gagelases,
conduction a travers un ménisque d'eau. En utilisant des écarts thermiquesnzuffist
faibles, il est également possible de négliger les pertes par rayonnement. Ruauveau
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type de microscope thermique, une sonde passive originale a été développée afin de
transmettre une quantité de chaleur déterminée vers un échantillon étudié. t8mesyie
positionnement tridimensionnel basé sur un actionnement électrostatique et urtemétec
capacitive du déplacement, lui aussi original, a été concu. Le principe de fonctiennde

ce dispositif et la conception de ses parameétres électromécaniques egtizsrsont exposeés

dans la partie suivante.



Page 28
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1. Introduction

Avant mon arrivée au CRTBT, E. Ménégaz avait développé un actionneur
bidimensionnel (Figure Il.1) a commande électrostatique et détection capaltitil]. Ce
dispositif en silicium permettait le déplacement d'une membrane sur une plagardedafs
les deux directions X et Y du plan horizontal. Ce simple prototype posséde une seénsibilit
mécanique inférieure & A/VHz. Sa conception symétrique exempte d'élément piézo-
électrique l'affranchit de tout hystérésis mécanique et dérive en tempgérafies
performances se prétaient a une poursuite du développement de ce systéeme dans le domaine

de la microscopie en champ proche, ce qui a motivé ce travail.

Figure 1.1 : vue globale et détail d'un ressortslespension

Considérons cet ensemble du point de vue de la conduction thermique. Il s'agit d'un
systeme de faible capacité calorifique (la membrane) relié au mikégrieur par quatre
résistances thermiques en paralléle (les ressorts de suspension). lbaamemobile offre
une importante surface de travail (3x3Rncapable d'accueillir divers éléments tels une
micropointe et un systéme de chauffage et de thermométrie lithographié. Le dégagame
la membrane d'une faible puissance calorifique provoquera une augmentation conséquente de
sa température, qui dépendra du fait que la micropointe est en contact ou non avec un
échantillon. On retrouve donc une configuration propice au développement d'un « micro-

atelier » tel que présenté en introduction de ce manuscrit.
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Un tel microfluxmeétre intégré sur un actionneur tres sensible permettrpitodeesser
vers des mesures thermiques plus quantitatives. L'intégration sur la memsoéde d'un
élément chauffant et d'un thermometre offre une connaissance exacte du chempasle
flux de chaleur. D'autre part, on attribue ainsi a la sonde (la micropointe) umpaSkaf de
conductance thermique auxiliaire et la résolution spatiale est limitéepaybn de courbure

de I'extrémité de la pointe. La Figure 11.2 donne l'aspect global du sipositif.

Eléments de chauffage etde
thermomeétrie

Amenées de courant des éléments
de chauffage et de thermométrie

Ressortde suspension

<4+ Electrode de commande du
déplacement

< Membrane suspendue

A « Micropointe

‘% Electrode Z, responsable du
déplacement vertical

«4—— Supporten Pyrex

Figure 11.2 : schématisation globale du dispositif

La géométrie de l'actionneur a l'origine de ce projet résultait d'un compromis
électromécanique. Il faut maintenant redimensionner tout ou partie des éléments
I'actionneur pour lui conférer des propriétés thermiques compatibles avec lesintestra

électro-mécaniques, et réfléchir a l'intégration d'une micro-pointe corom#esthermique.



Partie Il - Conception du dispositif Page 32

La conception définitive a résulté d'adaptations et modifications frequentes éeyppqar
I'expérience. Par souci de clarté, et bien que tous les aspects du problemét&iéntdiés

concomitamment, ceux-ci sont détaillés séparément dans les chapitres suivants.

2. Principe de fonctionnement

2.1.Mesures thermiques

L'idée est de mesurer quantitativement un flux thermique traversant la poiatgéat
sur la membrane mobile et diffusant dans un échantillon quelconque en contact. Imaginons

gu'une puissance constamgsoit dégagee sur la membrane isolée (Figure 11.3-a). Il apparait

alors un différentiel thermiqudT entre celle-ci et son support a tempéraiyrel que :

AT (I1.1)
K

ou K est la conductance thermique due aux ressorts de suspension. Si la pointe entre en
contact avec un échantillon, il apparait une nouvelle fuite thermique (Figure [INamtenir
constant le différentiel thermiquedT impose de fournir une puissance de chauffage

supplémentair®; compensant la nouvelle fuite.

(@) (b)

Figure 11.3 : principe de la mesure thermique
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La puissanceP; renseigne sur la conductivité thermique locélele I'échantillon.

Comme indigué en chapitre 1.4.1, nous avons affaire a une évacuation ponctuelle d'un flux de

chaleur. D'aprés I'équation 1.12 et les notations de la Figure 1.3, la jonctioa larpointe et

I'échantillon est a une températdieelle que :

P1
T=Tot i (11.2)

L'égalité précédente et la loi de conservation du flux thermique permettened'écrir

{P1=1T(Tj—T0)ka (a)

P=(T—T,) K ome (D) (11.3)

ou Kooinee €St la conductance thermique de la pointe. Ce systéme aux deux inconraids

fournit :
K. . .T+mkaT
T = pointe 0 .4
y K +mka (11.4)

pointe

On en déduit I'expression littérale du supplément de puis®ance

P mkaAT
' mka (11.5)

1+
K

pointe

ou AT=T-T,. Cette égalité permed priori d'accéder a la valeur de connaissant la

puissancé; de régulation de |'écadT et les caractéristiques de la pointe. Son sens physique

s'éclaircit lorsque nous considérons deux situations extrémes quant aux conductances

thermiques de la pointe et de la zone étudiée :

— SiKpine << k.a, Tj = Tp et P1 = KpoinedT. Une trop grande résistance thermique de
la pointe ou la grande diffusivité thermique de la zone étudiée ne permettent pas de
mesurer k par l'intermédiaire ée.

— SiKpine >> k.a, T; =T et P, = ra.k4T. Une grande conductance thermique de la
pointe par rapport a celle de la zone étudiée permet une quasi-thermalisation de
I'ensemble mobile et se traduit par un saut thermique au niveau du contact. Il y a

alors une relation trés simple enieetk.

On se rapproche de ces situations extrémes selon la nature de I'échantiboaussii

de la sonde thermique. On comprend que I'on a intérét a bénéficier d'une sonde de rayon de
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courbure aussi faible que possible mais avec une conductance thermique la plus élevée

possible. Ce point sera traité au chapitre II-4.

2.2.Actionnement électrostatique

Les mesures thermiques doivent s'effectuer en plusieurs points de I'échalitftomn.
donc déplacer la membrane supportant la micro-sonde dans les trois directions de l&spa
petite échelle. Ce chapitre rappelle les notions élémentaires de I'actienhélectrostatique
utilisé dans ce projet.

La diffusion des techniques de microfabrication a permis la conception et la
fabrication de nombreux dispositifs comme les actionneurs [lI-2]. Ceux-ci sontitt@ss
d'une armature fixe exercant une force sur une partie mobile généralement suspendse par de
liens élastiques ayant une réponse linéaire pour de petits déplacements. Les maxtenrs d'
les plus fréquemment employés sont d'origine magnétique, piézoélectriqgue, thermique ou
électrostatique [II-3]. C'est le dernier cas qui nous intéresse ici. ys#éraes électrostatiques
ont pour avantages la simplicité d'utilisation et la possibilité d'étre a&ss@cune détection
capacitive du déplacement (point que nous verrons plus en détail en chapitre 11.2.3). Nous
avons choisi de travailler avec du silicium tres fortement dopé P §t0mes de bore par ém
dans notre cas) afin d'obtenir le comportement conducteur nécessaire atlanilisala force

électrostatique. La force attractive qui s'exerce entre deux surfacessptanductriceS en

vis-a-vis, distantes dget entre lesquelles s'exerce une différence de poteiti€kcrit :
1 [(AavY

ou & est est permittivité diélectrique du vide.

On démontre qu'une position stable est atteinte a la condition que le déplacement
n'‘excede pas le tiers de la distance inter-électrode au tepas-dela, la réponse linéaire des
liens élastiqgues n'est plus capable d'équilibrer la force attractiverdadetique et la partie
mobile vient brutalement se coller contre I'armature fixe [lI-4]. Cette dandid'équilibre

définit le déplacement maximal autorisé, si8.
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Déplacement horizontal

La géomeétrie de notre dispositif nous autorise a placer deux électrodes fixead face
deux cbtés opposés de la membrane carrée et permet d'obtenir une plagg3ddans

chacune des deux directions horizontales, X et Y, comme l'illustre la Figure 11.4.

d/3 d/3

| —

| | Direction X
L

Electrode Membrane Electrode
X suspendue § Xt

Figure 11.4 : amplitude de déplacement

L'intensité de la force appliquée dépend de la surface de I'électrode responsable du
déplacement. Dans le cas du déplacement horizontal, cette sBfaasst déefinie par la
longueurL de I'électrode et son épaisseairNous avons fixé la valeur de ce parameétre a
e=50um. Cette valeur résulte d'un premier compromis €lectromécanique. Les catisider
électroniques invitent a bénéficier d'une valé&hy la plus grande possible puisque nous
verrons que cette surface joue également un réle crucial dans la détection dieagpiac
Les considérations micromécaniques invitent a limiter la valeus peur conserver pendant
la gravure de I'ensemble des flancs aussi verticaux que possible. L'épasdupnmrésulte
de ce compromis. De plus, une plus forte épaisseur augmenterait la masse gadaéca
calorifigue du systeme sans augmenter de facon conséquente la capacité électrique.

De méme, nous avons retenu la valéur 2400um. Une valeur inférieure réduirait
celle de Scv. Une valeur supérieure compliquerait la réalisation générale du dispositif

micromeécanique en le situant dans un champ trop étendu. Ainsi :

S,y =L-e=0,12mn? (11.7)

La raideur de la suspension doit équilibrer la force électrostatique. Nous pouvons
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calculer la valeulMuax de la tension a appliquer pour bénéficier de I'amplitude de déplacement

maximale Advax = do/3 en égalant la force électrostatique exercée a la force de rappel

mécanique de la suspension de raideur horizoKiale

L, S, (ﬂ>2=r< Ad (11.8)
2 0 Y dO_AdMaX X, Y Max

v - 8Ky, d;
M 127608,y (11.9)

Nous réutiliserons cette équation au chapitre 11-3 aprés avoir modélisé tatsress

soit

Déplacement vertical

Le déplacement vertical est commandé par une électrode, située sous la membrane
d'une surface plus importante que dans le cas horizontal. L'électrode Z a une foréeedesar
240Qum de coté, soit une surfac® = 5,76mni. Le méme raisonnement que pour le cas
horizontal permet d'écrire I'expression de la difference de potentiel maxianalppliquer

entre |'électrode et la membrane :

Vv o 8 szgz
Max ™ 27EOSZ

(11.10)

ou K; est la raideur globale verticale @i, la distance inter-électrode au repos. La valeur de

K, conditionnera aussi la force de contact pointe-échantillon.

Ainsi, l'actionnement 3D de la membrane mobile est assuré par 5 électrodesimpos
une force attractive. Quatre sont situées dans le plan de la membrane et shdngée
déplacement horizontal : X+, X-, Y+ et Y-. Une cinquieme, Z, située sous lahreere,
impose un déplacement vertical. La raideur de I'ensemble sera déterminkeggmmeétrie
des attaches micromécaniques, géométrie qui détermine également Enoésteermique du

systéme. L'estimation de ces parameétres sera donnée au chapitre 11-3.
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2.3.Détection capacitive

Il est pratique d'associer les actionneurs électrostatiques a une déteqtamitive du
déplacement : la capacité des condensateurs plans formés par les électrauasraleure
fixe et de la structure mobile ont une capaCiténction de la position de cette derniére :

€0S (1.11)

C=d—sd

ou A est le déplacement de la partie mobile. Pour des déplacerddmetits devant la
distance inter-électrode initiatl, nous avons la relation :
AC &d (1.12)
CO - dO

Une mesure de déplacement revient & mesurer une variation de capacité.
Déplacement horizontal

Toujours pour des raisons de compromis électromécanique, nous avons choisi

do=20um. Cela confere une plage de déplacement de 13um mais se traduit par des valeurs de
capacité électriqu€xy= 5.10"F. Si nous voulons bénéficier d'une dynamique mécanique sur
six ordres de grandeur (détection de déplacement de I'ordre’dm)]l®ous devons donc étre
capable de mesurer des variations de capaoté-10 °F . Une telle sensibilité ne peut étre
atteinte par une mesure directe. En revanche, I'exploitation de la symétlisphsitif dans
une direction donnée nous a permis de monter un pont capacitif extrémement sensible. Cet
détection électronique sera développée dans le chapitre V.3 qui lui est consacré'défous
donnons ici que le principe.

Initialement au repos, la membrane relie deux capacités identCié®s électrodes
Y+ sont polarisées a une méme tension alternative v mais en opposition de phase. Aucun
courant de fuite n'est issu de la membrane (voir Figure Il.5-a). Un déplacemerat de |
membrane déséquilibre ce montage capacitif (Figure 11.5-b) et, pour de petits chépits;de
courant de fuite sera proportionnebd. Ce courant est injecté a I'entrée d'un amplificateur et
la tension préamplifiées obéit a :

~2C, 6d

=— 2" (11.13)
Vg C dovcoswt
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VCOS wt VCOS Wt

ﬁ :,:C‘) E ’ 7% C —|C|_
=0 —s >
1 [ C, F T e<c, il

[ ]
-V COoS wt -VCcos wt

|

C,>>C,
(a) (b)

Figure 11.5 : principe de la mesure du déplacemeurizontal

Déplacement vertical

Le rbéle de l'électrode Z est essentiellement d'établir et d'interrongreohtact
thermique entre la sonde et I'échantillon ; son positionnement est moins crucial quegour
directions horizontales. Nous souhaitons une amplitude de déplacement de l'ordre de la
dizaine de microns. Alors le gap initiah; entre la surface inférieure de la membrane et
I'électrode de commande du déplacement vertical est d'environ 30 um. Laatétagacitive
est plus aisée que dans les directions horizontales en raison de l'importanceultada
active, S (prés de 50 fois plus importante que pour le déplacement horizontal) et de la
capacité associég; = 2.10'%F. Une capacité fixe intégrée a un montage électronique permet

une mesure par pont capacitif.

3. Aspect micromécanique

Les considérations précédentes ont fixé I'épaisseur de la feuille de silignamiade
laquelle le microsystéme est usiné a|bfl. Cette valeur va influencer les autres parametres
du probleme. De plus, le microsystéme est inscrit dans un champ d'environ 5mm xcBmm,

qui impose une certaine compacité.
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La détermination de la géométrie des ressorts de suspension est un des asqoss |
sensibles de ce probléme. Leur réle est triple :
— définition de la raideur globale de la suspension mécanique tant dans le plan
horizontal que dans la direction verticale.
— isolation thermique de la membrane par rapport au milieu ambiant
— accueil des pistes électriques des amenées de courant (chauffage et theg)nomet

dont les connexions seront situées hors de la membrane.

Cas horizontal :

Nous pouvons modéliser les ressorts. Concernant I'aspect mécanique, I'amplitude des
déplacements de la membrane reste tres faible face aux dimensions dets.réésos
pouvons considérer que l'allongement sera supporté par la flexion des n plus grands bras de
longueurl; et que la déviation transversale le sera par la flexion d'une poutre droite de
longueur équivalente a la longueur a vildedes ressorts (voir Figure I1.6-a). Au vu des
hypothéses précédentes, et en négligeant le caractere mécanique anisotropeiudu sil
monocristallin, la force Finduite par I'allongement, sur chacun des ressorts est, dans ce
modele :

g_3El. (I1.14)

Fo=—7¢ (11.15)

E est le module d'Young du silicium (2:18.m?) etl est le moment quadratique d'une poutre
de hauteur e et de largeur b (voir Figure 11.6) :

et
Y12 (11.16)
Intéressons nous a un déplacement unidimensionnel correspondant par exemle @n a
alorsg = gyet:

eizsf—keizZef (1.17)
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\ b
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No € 8
i £
Y Direction de
\ flexion
/\ o —»

\

ld

@ (b)

Figure 11.6 : modélisation du déplacement horizdritdiéchelle d'un ressort de suspension (a) etemstature d'une
section de poutre constituant les ressorts (b).

Enfin, en considérant que les suspensions restent a 45° des directions X et Y, ce qui

est justifié par la faiblesse des déplacements face aux dimensions du dislaogibjection

sur X deF, etFs fournit :

1 3 1 1
Fx:ﬁ(Fr+F9):§ E-'x,v(ﬁ""_g)'fx (11.18)
"t

Lo

La raideur totale de la suspension pour des déplacements horizontaux corresponde& 4elle
ressorts en paralléle :

3
KX,Y(suspensioh=4KXVY(ressor1=E%( L +i) (1.29)
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Cas vertical :

Nous pouvons aussi calculer la raideur verticale de la suspension en considérant que le
déplacement selon Z se fait en déformant 4 ressorts en paralléle, eux-co@stitués d'un
assemblage de poutres en série. Dans ce cas, le moment quadratique des pouicks &ipre

compte est :

Vu le faible déplacement vertical de la membrane (quelques microns) devant la
longueur d'un ressortlo(= 840un), l'allongementa (voir Figure 11.7) des ressorts est
négligeable. Le mouvement total peut se modéliser comme la résultante des flaxiséige

des n bras de longueur®t de leur liaison de longueur totde

-

Point fixe —p
du ressort

| - Flexion &, amplitude du

Allongement déplacement
d'amplitude a vertical de la
membrane

a

Figure 11.7 : modélisation du mouvement d'un ressorcours d'un mouvement vertical de la membrdadigure représente les
droites passant par le centre de chacun des bias @ssort au repos, et en flexion ; a reste tiétit face adz.

Alors la raideur verticale Ks'écrit :

2 3 | 3

0

3
K, (suspensioj=4 Kz(ressorsze 'b< Il ) (11.20)
n t

Conclusion :

Nous avons dd aboutir a un compromis entre les aspects d'actionnement
électrostatique et de détection capacitive, de thermique, de compacité asaleilité. Les
caractéristigues géomeétriques résultantes sont indiquées sur la Figurevl@Bcés valeurs,

la raideur horizontale de la suspensiogy= 617 N/met sa raideur vertical&; = 105 N/m
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Ces résultats appliqués aux equations 1.9 et 11.10 entrainent :

V yaxy =1170V
V s =130V

Vuax i indigue la tension maximale a appliquer pour atteindre le déplacement makif8al

dans la directiomn

A
Y
60um

L | =840p
-

Trongons de largeur b=40um et de hauteur e=50um :
-2 de 420um
- 7 de 840um
- 8 de 60um

Longueur totale de I'élément L= 7200um

Figure 11.8 : caractéristiques géométriques dessorts de suspension
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4. Aspect microthermique

4.1.La membrane

La chaleur spécifique c, la masse volumiqgoieet la conductivité thermiqu@ du
silicium a température ambiante sont :

¢ = 710J.K kg
p = 2330kg.f
A = 150W.mt.K

Ces valeurs intrinseques associées aux parametres géomeétriques déteoommédre
application nous permettent de calculer les principales caractéristidneEmiques de
I'actionneur : la conductance thermique K de la suspension et la capacité ga®(fide la
membrane. On trouve :

K = 16QuW/K
C =76QJ/K
ce qui correspond a un temps de réponse de quelques secondes.

4.2.La pointe

La sonde de mesure thermique doit répondre a deux contraintes a priori contradictoires
: avoir a son extrémité un rayon de courbure tres faible, et posséder une relativferte
conductance thermique. Pour répondre a ces deux aspects, nous avons été amenés a
développer une nouvelle technique d'élaboration de micropointes, a partir de microsguctur
de chrome électrodéposées. Ce procédé sera détaillé dans la partie Ill. lltcandue
structure facilement schématisable par la révolution d'un quart de ceroler alin axe (voir
Figure 11.9).

Avec les notations de la Figure 11.9-a et en notdatla conductivité thermique du

chrome, I'élément de résistance thermidResuivant I'axe de révolution s'écrit :

r,sing
dR:i dz 1 0

Ao Tr2(9) AT (atry—r,sing)?

d9 (11.21)
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Le résultat de l'intégration de cet élément différentiel est fourni par atg@es d'intégration

[11-5]. On a finalement :

R=—0 el + ro arcta atan_
= n—
Aei Tt ((a+r0)2—r§)-(a+ro) (a+r,)*~rg y(a+r,) V(a+ry)—
(11.22)
Un calcul analytique plus simple basé sur la Figure 11.9-b fournit :
sing
R——1 Y _ds se|0;l-e (11.23)
TrACrro (1—S|n9) 2
a+r,cose=r, (11.24)
~ 2a . 9 N N e s . i
ou ez\/r:U. Le changement de variabte-tan; amene, apres intégration :
R 4 3t-1 |7
A To| 6(1-1)° |2 (11.25)

et la conductance thermiq#g.in« de la pointe s'écrit :

3 2a
Kpointezz-’TACra\/r:o (”26)

La comparaison numérique des formules 11.22 et 11.26 avec des paramétres
caractéristigues = 100.10° m et ro = 15.10° m, et Ac; = 94 W.m".K* montre un écart

numérique de moins d'un pourcent pour une vakdhe = SUW.K', ce qui nous permet de

conserver pour la suite la formule 11.26 d'expression littérale plus simple.

AZ AZ
3

! o ©

| A T
" 1(0) 'w rsine

é "r a >
0 r+a 0 r

(a) (b)

Figure 11.9 : modélisation de la pointe, vue traassale. (a) pour un calcul rigoureux, (b) pour waaul
analytique et une solution approchée.
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4.3.0rdre de grandeur des puissances thermiques

Nous suivons I'hypothése que le systéme est dans un vide suffisamment poussé pour
s'affranchir de la conduction due a l'air entre la membrane et I'échantillon. f@owoir
négliger la contribution du rayonnement, nous limitons le différentiel thermique éatre
membrane et son environnememtia= 40 K

A partir de la conductance thermigltedéterminée au chapitre 4.1 nous obtenons la
valeur de la puissandg, a dissiper dans la membrane lorsqu'elle n'est pas en contact avec
I'échantillon :Po =6 mW

Pour estimer I'ordre de grandeur de la puissdahcipplémentaire a dégager lors d'un
contact de la pointe avec I'échantillon, nous pouvons dresser un tableau de valeurs pour
différents couples de valeugs, k). L'application numérique des équations I1.5 et 11.26 fournit

les valeurs numériqués du Tableau 11.1 pour un large éventail de valeura eik.

a(nm) 20 50 100 200 500
K (W/m/K)

1 2,2 5,8 11,8 24,1 61,1
10 10,6 33,6 77,8 175,4 492,8
50 16,0 58,6 154,0 397,0 1322,7
100 17,1 64,6 157.,6 471,0 1675,5
150 17,5 66,9 184,1 502,9 1838,9

Tableau 11.1 : valeurs de;Ren MW pour des couples de valeurs (a, k) avee 5 pm

5. Régulation thermique

La régulation thermique relie un élément chauffant dissipBatet P; et un
thermometre « 4 fils ». Ces résistances sont lithographiées a partir d'un dépde de
platine. Il aurait été souhaitable que I'élément chauffant fat constitué d'u@rienata
résistivité électrique stable en température, mais cette solutiomit ausjouté des
complications a un procédé de fabrication déja complexe (voir Partie 1V). listivite¢ du
platine ps: en couche mince obtenu au CRTBT par pulvérisation magnétron est comprise a la

température ambiante entre 15 g1 Q0cm.
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5.1.Résistance de chauffage

La puissanceP; est délivrée a partir d'une incrémentation du coularttaversant

I'élément chauffant :

251
Pyt P,=R(1,+51)%= RCh|g( 1+|—) (1.27)
0
solt 5| zbi
2 P, (11.28)

. . L . . P .
Les estimations numériques du chapitre 4.3 fournlssght En fixant la valeur
0

l,=2mA | nous avon®,5 HA <61 < 300 LA Cette valeuld, détermine également celle de

Rch = 1500 Q. Les variations relatives dd sont égales a celles d& et détermineront la

sensibilité relative de la mesurelkde

L'alimentation du chauffage nécessite deux connexions, chacune passant par un
ressort. Nous cherchons a minimiser la puissance dissipée sur ce dernier et doifcdas
pistes aussi larges que possible. En utilisant au maximum la largeur dess,e$8q@rm, nous
pouvons lithographier des pistes de 28 um de large en gardant 6 um de marge de chaque cote,
le principal obstacle étant ici les difficultés d'alignement, comme nous tengen chapitre
IV.2.3.

En fixant I'épaisseur du dépbt de platine a 300nm, la résistance électrique au nivea
d'un ressort de longueur 7 mm vaut donc @45oit 10% de la résistance totale. L'élément

chauffant chemine donc sur une longueur totale d'environ 84 mm.

Notons que des valeurs de flux thermiques trop importantes peuvent mener a la
destruction des pistes métalliques. Le flux thermique surfacique a évactumrdesl'ordre de

3 kW.m?, valeur compatible avec les matériaux employés.
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5.2.Thermomeétre « 4 fils »

La mesure de la température s'effectue au centre de la membrane, a ldeblase
micropointe, par une méthode « 4fils » : 2 amenées de courant et 2 prises de tension. La

résistivité électrigue du platine varie linéairement avec la tempéragtirle coefficient

1 dR

=RdT du platine vautr = 2.10°K™* a température ambiante pour nos dépots.
0

(04

Pour des raisons liées au montage électronique utilisé, la résistance deida par
sensible du thermometre doit valoir une centaine d'oRs= 100 Q. Les 4 fils de connexion
a cette résistance doivent passer par les deux ressorts encore disponiblesnésegaideux
pistes sur la largeur d'un ressort. Le chemin parcouru par le courant seraugangtiine piste

de platine d'épaisseur 300 nm, de longueur 22 mmet de largeut = 9 um. Le courant de

mesurd traversera donc une résistance toRla.de 1400Q.

Les pistes considérées sont étroites et susceptibles d'étre détruitesairant trop
fort les traverse. L'échange thermique avec leur substrat peut étre insuffaa permettre
I'évacuation du flux thermique dégagé, en particulier en cas de présence deatéfinegau

de ces pistes. Par sécurité, nous posons la condition restrictive que la valeux dieficede

pas 1kW.rt, soitl < 500 pA.

Nous devons aussi éviter de dissiper une puissance susceptible de perturber le
systeme. Nous pouvons imposer a la puissance dissipée dans les amenées de courant du

thermometre de rester inférieure au pourcent de celle dissipée dans hekdenehauffage,

soit 6.1 W selon I'hypothése précédente. Ceci nous fournR00 LA,

La variation de tension aux bornes du thermometre conséquence d'une variation de
température dT s'écrit :
dU=«xi,R,dT (11.29)
ou i est le courant parcourant le thermometre. Nous constatons que,pod00 HA une
sensibilité électroniquedu =100 nV est compatible avec une sensibilité en température
dT =5 mK
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Cette sensibilité est compatible avec le principe de fonctionnement décrit pltis ha
Nous pouvons déterminer la baisse de températhife de la membrane lors d'un contact de

la pointe avec un échantillon en I'absence de la puissance réguratrice

P, mka K .
AT.:_O pointe
K K 2K, +tmka (11.29)

Avec les parametres numériques suivards=:50 nm ro = 15 um Py = 6 mW,
k =10 W.K..n*. Kpoinee = 1,8.10°W.K! la chute de températurd T' est de 130 mK.
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1. Electrodéposition de microstructures - introducti on

La fabrication du microfluxmeétre nécessite l'intégration d'une micropoiotelas
membrane mobile de l'actionneur. Nous avons souligné l'importance de cet élément : son
extrémité doit avoir un trés faible rayon de courbure, sa conductance thermique doit étr
conséquente et il faut un bon contact thermique entre sa base et la membraneute guic
le supporte. Plutét que d'envisager la manipulation et la fixation plus ou moins hasardeus
d'un pointe préalablement élaborée, nous avons exploité ce cahier des charges pour
développer un procédé original de fabrication de micropointes a partir de structures
électrodéposées localement sur leur substrat définitif. Nous avons retenwheecbhomme
matériau constitutif pour trois raisons :

— sa conductivité thermique et sa dureté mécanique conviennent au cahier des

charges présenté en Partie |l

— son usinage chimique est relativement aisé

— il est compatible avec la procédure globale de microfabrication du dispositif

Bien que largement exploitée industriellement dans le domaine des traitements de
surfaces [llI-1,2], la pratique des dépbts électrolytigues est relativem&sgnte en
micromécanique. C'est pourtant une alternative originale et complémentaiprau@dés de
gravure pour la microfabrication de microstructures tridimensionnelles. feikséde de
nombreux atouts, comme sa compatibilité avec les autres techniques de micatiabyisa
vitesse de dépobt élevée, sa fiabilité dans I'élaboration de motifs tridiomereds et son grand
éventail d'applications, puisque de trés nombreux types de métaux et d'alliages péavent é
utilisés. Nous pouvons citer les connexions d'indium ou d'alliage plomb-étain par « flip-chi
[I11-3], les interconnexions tridimensionnelles par dépot de cuivre [llI-4], lepbte
magnétiques de cobalt-nickel [IlI-5] ou encore la fabrication de microbobines desduivr
6]. Aussi assiste-t-on a une multiplication des publications consacrées dopfiment de
ce procedeé dans le domaine de la microphysique [l11-7,8,9].

En microfabrication, on distingue deux étapes dans le procédé électrolytique :
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— I'élaboration d'un moule de résine abritant la croissance du dépét et protégeant la
surface de I'échantillon non concernée par le dépo6t
— la définition des parametres électrolytiques et I'exécution de dépbt
Pour notre application, une troisiéme étape intervient :

— l'usinage final de la microstructure déposee

Chacune de ces étapes sera décrite, et les essais effectués, lahedtdioptimisation des

parameétres seront détaillés.

2. Principe

Rappelons le principe général du dépot électrolytique. L'échantillon sur lequel doit
s'effectuer le dépbt constitue la cathode d'un montage électrolytique. Il baigne dans un
électrolyte, solution chimique contenant des ions métalliqu&sdel charge positive (Figure
[11.1). La polarisation des électrodes va provoquer une migration de ces ions vetbddesa
c'est-a-dire vers I'échantillon. L'ion métallig* est neutralisé par les électronsf@urnis
par la cathode et se dépose sur celle-ci sous forme deNhétaivant la réaction :

M™+ ne - M

- +
Source de courant

Cathode e E

(échantillon) N Anode

o<

Bain électrolytique

Figure Ill.1 : principe du dépot électrolytique
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Dans le cas du chrome hexavalent que nous utilisons, la réaction est la suivante :
Cr** + 6e = Cr
Elle ne peut avoir lieu qu'en présence d'un catalyseur, l'acide sulfurique. dn bai
industriel standard est une solution aqueuse de composition :
— 250 g/l d'oxyde de chrome CsO
— 2,5 g/l d'acide sulfurique 430,

Le rapport en masse Cg®,SO. doit rester voisin de 100 afin d'optimiser le
rendement [llI-1,2]. Cette solution présente un pH voisin de 1,3. Les vitesses de dépot
annoncées varient de 10pum/h a 30°C pour une densité de courant i = 16 AABumM/h a
80°C pour i =70 A/drh

Plusieurs parametres agissent sur la qualité et la vitesse du dép6t :
— la concentration du bain en ions
— les proportions relatives de ses constituants
— satempérature
— la densité surfacique de courant au niveau de la cathode
— la nature et la qualité du substrat (cathode)
— le positionnement, la forme et la nature de I'anode

— la géométrie de I'ensemble

L'agitation de la solution est nécessaire afin d'éviter I'appauvrisseaemendns au
voisinage de la cathode. Les difficultés que I'on rencontrera sont dues a I'écledigedie
nous travaillons : des surfaces de quelques dizaines ou centaines de microns de cété et de
eépaisseurs de l'ordre de la dizaine de microns. Le premier point, des surfscesduites,
rend difficile le contréle rigoureux de la densité de courant effectivement vueaparface
de dépbt. Le second point améne des difficultés au niveau des contraintes intedgpdtade

chrome. Ici, les épaisseurs recherchées sont de I'ordre de la vingtaine de microns.

Nous voyons donc qu'il est important de controler précisément le procéde
d'élaboration de la microstructure de base en étudiant l'influence respecticbadee

parametre.
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3. Moule en résine

A la difféerence des applications industrielles, nous cherchons ici a ne déposer du
chrome que sur une surface précisément délimitée, et sur une épaisseur impodltaste
avons donc besoin d'un moule isolant, au moins aussi épais que le dépdt envisagé, de
préférence a parois verticales et compatible avec les conditions de dépotsédimssr
photosensibles utilisées en microfabrication répondent a ces critéres, do@ient étre
utilisées avec des parametres différents de ceux utilisés habituellegmeatfet, les résines
sont généralement étalées sur des épaisseurs inférieures a 6 micronsiniea Sipley
AZ4562 par exemple, est habituellement traitée de la maniere suivante :

— étalement par 30 s de rotation a 4000 tours/mn pour une épaissgqumde 6

— recuit de durcissement de 2 mn a 95°C

— insolation aux UV de 56 mJ/émselon le motif a réaliser

— développement de 30 s en bain chimique, puis ringage a I'eau déionisée

L'épaisseur obtenue est dans ces conditions trés insuffisante pour notre applitation. |
a donc fallu reconsidérer la vitesse et la durée d'étalement, I'énergielatios (elle
augmente avec I'épaisseur de résine), le temps et la température detrissuganditions de
développement avec l'objectif d'obtenir un rapport d'aspect des flancs du moule élevé (voi
Figure 111.2).

Plusieurs méthodes de travail sont décrites dans la littérature. Des srésine
commerciales épaisses comme la SU-8 ou I'AZ4562 permettent la tiéalisie moules de
dimensions micrométriques et d'épaisseurs atteignant jusqu'a plusieurs ced&aimérons
[I1I-10, 11], éventuellement en procédant a plusieurs cycles d'étalement etcdé. re
L'inconvénient de la résine SU-8 est d'étre difficile a travailler. d@ic utilisé la résine

positive Shipley AZ4562, plus simple a manipuler et disponible au laboratoire.

Résine Rapport d'aspect = h/l

Substrat

Figure I11.2 : définition du rapport d'aspect d'un moule en résine
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3.1.Premiers essais

Le premier paramétre a maitriser dans la fabrication des moules masis$éur de
résine déposée, conditionnée par la vitesse et le temps de rotation. Nous cherchong a obte
une hauteur d'au moins 20 um. Quelques essais d'étalement réalisés en jouavitsssd et

la durée de la rotation m'ont permis d'obtenir les courbes suivantes :

37,5 5
34 —
32 | 35 —

30 32,5

28 — 30
26 -
6 27,5 1
24 —
25 —
22 —|
22,5 4

Epaisseur de résine (um)

20 — .

Epaisseur de résine déposée (um)

18 — 20 — ®
.

16 ‘ ‘ ‘ ‘ 175 ‘ T \ \
600 700 800 900 1000 1 2 3 4 5

Vitesse de rotation de la tournette (tours/mn) Temps de rotation a 2000tours/mn (s)
30s de rotation

Figure 111.3 : détermination des parameétres d'étatmnt de la résine, accélération : 2000tours/mn/s

Les effets de bord se traduisent par une forte surépaisseur de résine sur larigériphé
des échantillons et doivent étre pris en compte lors de leur élaboration. Deux options sont
envisageables : soit utiliser des échantillons suffisamment grands pour nettaggebdeds
sans altérer la qualité de la résine au centre, soit utiliser un subsiedmige taille (wafer...),
et le cliver aprés traitement thermique de la résine, en laissant deesbéetantillons non
satisfaisants. Pour la mise au point du procédé d'élaboration du moule de résshda c
seconde option qui a été retenue, avec un étalement de 2s a 2000 tours/mn (épaisseur de
résine proche de 26 pm). Une vitesse de rotation rapide est préférable casseépaie
résine déposeée égale, les effets de bords sont moins prononcés que dans le cas d'une vitesse de
rotation lente. Ce point sera important lorsque nous travaillerons sur les prototypes de
microfluxmetre en raison de leurs dimensions réduites par rapport a la suifecté@par les
effets de bord.

Apres étalement, je procéde a un unique recuit constitué d'une rampe de chauffage de

5°C/mn jusqu'a 90 °C suivie d'un plateau de 120 mn a cette température et se riepaina
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une redescente douce a température ambiante. Une diminution brutale de la terap@at
solde par un fissuration importante de la couche de résine, allant jusqu'a sa destruction.

Pour les essais de lithographie (voir Appendice), j'ai utilisé un masque compresant de
disques de tailles variées (de 15 a 300 um de diamétre) ainsi qu'un carré de 40 fitd.de c
Les meilleurs développements des motifs sont obtenus aprés des insolation de 2500 a 3000
mJ/cnt (dans cette gamme d'énergie, la dose exacte semble n'avoir qu'une importance
marginale). Dans ces conditions, le développement au Microposit Developer pur prend 3mn.
Plusieurs phénomenes dégradant la qualité de la lithographie peuvent intervenir, calesés pa
diffraction et amplifiés par un mauvais placage du masque et une surinsolation (Figure |

28U

(a) (b)

Figure lll.4-a et -b : effets sur la résine d'un uvais placage du masque et d'une surinsolation :
les bords du motif (un carré) sont mal définisestflancs insuffisamment verticaux.

Un placage correct du masque sur I'échantillon résout en grande partie cadtdfi
et permet un résultat satisfaisant avec des rapports d'aspects de l'ordieigled 111.5). Des
tentatives de développement utilisant du Microposit Developper dilué ou par fractienhem
n'‘ont pas été probantes. S. Roth rapporte la possibilité de rapports d'aspects de 1araur 40
[I11-12]. Cependant, j'estime les résultats obtenus satisfaisants pppfidation visée : le
procédé de réalisation d'une micropointe de chrome ne nécessite pas un dépét a flancs

rigoureusement verticaux.
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Figure 111.5 : moules en résine au rapport d'aspsatisfaisant aprés développement

3.2.Procédé retenu

Les élaborations de moules en résine présentées au paragraphe précédent sont
intéressantes, mais j'ai constaté que cette procédure ne permet pasinelaleégsister a
I'agressivité du bain électrolytique, contenant des acides chromique et sulfuéiglze
température de dép6t (65°C). Des essais supplémentaires ont montré qu'un recué a haut
température (>110°C) était nécessaire. Ce recuit ne peut avoir lieu anaotdtion, car il
rend la résine impossible a lithographier, sans doute en raison de la dégradatibéntests
photosensibles suite & une exposition a une température trop élevée [llI-11fedtuéedonc
aprés le développement, en dépit de la dégradation des flancs des moules qu'il cause (voi
Figure 111.6).

Le procédé d'élaboration d'un moule en résine de taille micrométrique est donc le:suivant

— Etalement de résine Shipley AZ4562 : 2000 tour/mn, 2s, accélération de
2000tours/mn/s

— Recuit sur plaque chauffante : rampe de 5°/mn jusqu'a 90 °C, plateau de 2 h,
redescente douce a température ambiante

— Insolation UV, 2500 mJ/ctn

— Développement : 3mn dans une solution Microposit Developper pur, rincage a
I'eau déionisée et séchage au jet d'azote.

— Recuit sur plaque chauffante : rampe de 5 °C/mn jusqu'a 120 °C, plateau de 30 mn,
redescente douce a température ambiante
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Figure I11.6 : dégradations des flancs du moule,
initialement un disque, aprés un recuit post-
développement a 120°C

4. Dépots électrolytigues de chrome

4.1.Préparation des échantillons

Les tests destinés a élaborer le procédé d'électrodéposition de microssuetur
chrome ont été faits sur des échantillons constitués de piéces de silicium dergréelques
cn? dont la partie centrale comporte une bicouche de 4000 A d'aluminium et 1000 A de
chrome déposée a 150 °C par pulvérisation magnétron. Des dépbts effectués par évaporation
ont conduit a des résultats décevants : la qualité d'adhérence était insuffisantégister
aux contraintes apparaissant lors de I'électrodéposition.

La présence de I'aluminium nous place dans des conditions proches de celles que l'on
retrouvera lorsqu'il faudra fabriquer une pointe sur un prototype. La couche de chrome sert de
surface d'adhérence a la croissance du plot de chrome lors du dép6t électrolytigusulee
de résine doit recouvrir la totalité de la surface métallisée plongeant detroéite afin
d'éviter tout contact électrique non désiré (Figure 11.7).

Résine Iithographiéeﬁ j ) Laque argent
Couche d'accroche conductrice 1 ‘ L ,,/ \ lm Connexion au circuit électrique

Substrat (silicium nitruré)J

Bain \ Hors bain

Figure 11.7 : configuration d'un échantillon
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4.2 .Montage expérimental

L'échantillon plongé dans I'‘électrolyte doit étre maintenu dans une position fixe,
particulierement vis-a-vis de l'anode. Un porte-échantillon rigide constituéTéfeon
maintient I'anode et la cathode, fixant leurs positions et orientations. L'anoderesituée
d'un fil de tungstene, matériau résistant a l'agressivité de I'élearolyh autre point
important est la régulation de la température, assurée par une boucle comprenaatjuee pl
chauffante et une sonde de température plongeant directement dans le bain, comme l'indique
la Figure I11.8. Un fil de masse en alliage plomb-étain améliore la staldl courant débité.

Un agitateur magnétique homogénéise la solution en température et en composition.

- +
Source de courant
L‘Masse
- Bouchon
Sonde platine dans
une gaine de verre > - Porte-échantillon
(thermomeétre)
- Anode de tungstene
Fil de masse plomb-étain > . .
- Agitateur magnétique

Plaque chauffante

Figure I11.8 : dispositif expérimental de dépot électrolytique
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4.3.Protocole expérimental

Un cycle complet de test s'établit ainsi :

— découpe par clivage dans un wafer de silicium nitruré

— dépbts métalliques par pulvérisation magnétron, échantillon chauffé a
150°C : 4000 A d'aluminium puis 1000 A de chrome

— élimination par lithographie et attaque chimique des dépb6ts métalliques en
périphérie d'échantillon

— fabrication du moule de résine

— dépot électrolytique et ringage a I'eau déionisée

— élimination de la résine par acétone, éthanol et eau déionisée

— séchage au jet d'azote

— observation

J'ai choisi, pour une composition de bain fixée, de faire varier les paramétresifue
le courant et la température. Les caractéristiques du bain utilisé sont :

— 100 g d'eau déionisée®

— 20 g d'oxyde de chrome Cy(soit 200 g/l)

— 0, 2 g d'acide sulfurique-.BQ
Nous voyons que le rapport en masse £H3 0, est de 100.

4.4.Conditions optimales de dépot et realisations

Dans le cas des dépoéts industriels, la température du bain électrolytiquele@tea
80 °C, pour des densités de courant comprises entre 10 et 80*.Afdilon les couples de
valeurs (température , densité de courant), diverses qualités de chrome (chagntateux,
brillant, givré ou brdlé) sont obtenues. En partant de ces couples de valeurs valablesspour |
bains industriels [llI-1,2], j'ai procédé a des essais systématiques antfaerier les valeurs

de ces parametres.
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Travail a température T = 55°C constante.

Jeffectue un large balayage en densité de courant a température fixée. Pour des
densités de courant élevées, 200 et 600 A/da obtenu, en 5mn de dépbts un ensemble
disparate de grains de chrome. En 10 mn, les grains forment un amalgame irrégutiems
d'un micron d'épaisseur, comme le montre la Figure Ill.9-a. A 50 A/den dép6t est
homogene et de faible granulométrie. En revanche, il n'adhere pas toujours bien ada surf
il a tendance a se décoller. Le plus souvent, une mince couche adhere bien a la couche
d'accroche tandis que la partie supérieure se replie (Figure 111.9-b). Liidgilise bains neufs
améliore rapidement les résultats pour des densités de courant allant de 25 a 60LA/dm
qualité d'accroche est meilleure au-dessous de 40A&mdessous de 25 A/diles dépots
sont peu satisfaisants, tant en qualité qu'en épaisseur. De 25 a 4§ kslgualités du dépot
sont stables avec une vitesse de dépot passant de 15 pm/h pour 25 aA2mum/h a
40A/dn?. La Figure I11.10-a montre 3 dépdts réalisés consécutivement a 40*4idrh0, 20,
et 30 mn. Jusqu'ici, les surfaces des dépbts étaient importantes (disque de 300 um de
diamétre). Si I'on passe a des surfaces plus faibles (carrés de 50 um garcéx&mple), la
reproductibilité devient incertaine. Un moyen de contourner ce probléme est la &ifihogr
de deux surfaces : I'une « grande » dont le r6le est de diminuer les incertitudes suiti& dens
de courant, et l'autre « petite », qui représente le motif qui nous intéresse.n&tttede
donne des résultats satisfaisants : la Figure 111.10-b montre au premier ptamrérde 50 pm
et, en arriere-plan, une galette de 300 um déposée au cours de la méme opératiette De
série de test, je retiens que la densité de courant doit rester comprise eatré®@B/dnf. ||
s'agit a présent, pour ces densités de courants, de poursuivre ces tests en sgiskant

température du bain.

200pum

200 Aldm2 -5 mn

200 Aldm2-10mn

600 Aldm2 -5 mn
600 Aldm2 -10 mn

(@) (b)

Figure 111.9 : dépdts obtenus a 55°C pour des dissile courants de 200 et 600 Ada)
et de 50 A/di(b)
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(a) (b)
Figure 111.10 : dépéts réalisés a 55 °C avec unasie de courant de 40 A/dnkn (a), trois
dépdbts consécutifs obtenus en 10, 20 et 30 mnaite drgauche. En (b) : un carré de 50 um
de c6té et a l'arriere-plan, un disque de 300 pndidenetre déposé simultanément.

Travail & densité de courant | de 25 Afdm

J'effectue un balayage en température a densité de courant fixée. Traaailler
température inférieure a 50 °C accroit les défauts des dépdbts (granulomédrieaise
adhérence...). En revanche, une température plus élevée est favorable a tout point de vue :
vitesse de dépbt, adhérence, aspect. Nous sommes pourtant limités a 65 °C : at-dela,
malgré les traitements thermiques, la résine du moule est violemmeamigatpar le bain. Un
exemple de résultat est donné Figure Ill.11. Il s'agit de dépbts effectués a 65 °C ser quat
échantillons différents en 11, 22, 44 et 66 mn.

Figure 111.11 : dépéts effectués a 65 °C, 40 Addem 11, 22, 44 et 66 mn
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Travail & densité de courant | de 40 Afdm

Le méme type de balayage en température qu'a densité de courant de Z5idviche
des résultats identiques : c'est a 65 °C que les résultats sont les plusssatisfaCependant,
la vitesse du dépot est Iégerement plus élevée et son apparence plus satsfdisaexemple
est donné figure Figure I1l.12-a : on y voit le résultat d'un dép6t d'une durée de 45 mn a 40
A/dn?. La partie inférieure du plot reproduit parfaitement le moule, a la différeieda partie
supérieure. La figure Figure Il1.12-b représentant un dép6t avant retrait du mouleemont
gu'au-delad d'une certaine hauteur, la ou le moule perd sa verticalité, le chesse de
I'épouser et poursuit sa croissance pour donner cet aspect de champignon.

(a) (b)

Figure 111.12 : dép6ts a effectués a 65 °C, 45 Aidmise en évidence du débordement du
moule

En raison de la forme en champignon que prend le dépot, la surface conductrice
augmente (voir Figure 111.13), diminuant la densité de courant et ralentissant &sance.
Sur la figure, I'augmentation de la section, et donc de la surface conductricdfects&ele
dépot est trés nette.

Figure 111.13 : mise en évidence de
l'augmentation de la section du dép6t
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S'il semble difficile d'obtenir directement un plot de 20 um ou plus, il reste la
possibilité d'en superposer deux de 10 comme le montre la Figure 111.14.

100pum

Figure I11.14 : superposition de 2 dépbts

Il arrive fréquemment que la qualité des dépbts soit décevante en dépit de réglages
adéquats. Les problémes rencontrés sont généralement liés a I'état du bairsetface des
échantillons.

La qualité et la propreté de la surface d'accroche semblent en effet jouereun rél
fondamental. Les Figure 1ll.15-a et -b montrent les conséquences d'une surfareadtiiac
non satisfaisante : un défaut d'adhérence combiné aux tensions internes du dépét rendent
celui-ci totalement inutilisable. 1l est donc important de travailler dans abeslitions de
propreté rigoureuse et de n'utiliser les échantillons qu'a trois ou quatre repaisetela, la
surface d'adhérence est trop dégradée pour un travail de qualité. De mémé, autiles
multiples reprises, le bain voit sa composition évoluer : pollution et évaporationlss
principaux facteurs de dégradation. Il ne faut donc pas hésiter a changer le bain
régulierement.

CY) (b)
Figure 111.15 : dépdt inexploitables, surfaces dieaches polluées

En conclusion, le bain dont la composition est mentionnée en chapitre 4.3 offre les
meilleurs dépdts a une température d'utilisation de 65 °C avec une densité de courant de
40 A/dnr,
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5. Réalisation de micropointes par usinage chimique

5.1.Principe

Il s'agit maintenant de sculpter une pointe dans la masse de la structure déposée par
voie électrolytique, de hauteur h. Le principe de cette opération est schématlag-sgure
[11.16. Une couche de résine photosensible S1818 (épaigsenredt étalée sur la structure et
un disque de diametie= 2h (Figure 111.16-a) est lithographié.

L'ensemble est immergé dans une solution d'attaque du chrome (Chrome Etch
commercialisé par Shipley). La vitesse d'attaque horizontale entrainamglawaure sous le
masque de résine est égale a la vitesse d'attaque verticale et la stpuésgete au cours du
temps les allures des Figure 111.16-b, c et d.

Lorsque le chrome situé sous le disque en résine a été éliminé, le disque se détache
la pointe est révélée (Figure 111.16-e). Du fait de l'isotropie de l'attaceite pointe obéit a la

représentation en quart de cercle présentée en chapitre 11-4-2.

-~ RéS]
@ » » ésine
- = oA
h Dépbtde chrome
} —
Substrat
(b) | |
(c) C Attaque chimique
isotrope du chrome
@ =
e
© J\ Obtention d'une pointe

Figure 111.16: principe de la fabrication d'une pde par attaque chimique
isotrope
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5.2.Résultats expérimentaux

La durée d'attaque jusqu'a formation d'une pointe est d'environ 4 h pour un dép6t de
15 um d'épaisseur, soit une vitesse d'attaque gen/h. L'observation de l'attaque sous une
loupe binoculaire permet de distinguer I'évolution de la gravure sous le masque transtucide
résine et la « révélation » de la pointe. La Figure 111.17 montre que le principe tigllat

chimique décrit Figure 111.16 est globalement bien respecté.

Figure 111.17 : exemple de formation d'une pointe sn dépdt de grande taille. (a) vue généralebgdétail.

En revanche, j'ai constaté que la hauteur de la pointe est inférieure a la hauteur h du
dépbt de chrome attaqué. Ceci pourrait vouloir dire que la pointe a été surgravée, mais je
retiens une seconde hypothése : sous le masque de résine, la solution d'attaque chimique se
sature en chrome, ce qui ralentit localement la vitesse de gravure, et numliitele profil
d'attaque, comme l'atteste la Figure 111.18. Elle représente une pointe nbsénal'attaque

du chrome a été interrompue avant I'obtention d'une pointe pour illustrer le phénomene.

Figure 111.18 : illustration du profil d'attaque da la saturation
de la solution d'attaque du chrome sous un masguésne
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Schématiquement, la pointe se forme donc en fait de la facon décrite Figure 111.19 :

D|sque en résine % ﬁ . T J\ (@)

Dépdt de chrome

T~

Attaque bien engagée. En ligne (b), la . | .
. q gagee. =n 19 (b) Pointe presque achevée. Le masque de résine
conséquence de la saturation en chrome de se détache spontanément
la solution d'attaque est déja bien visible. Pointe achevée.

Figure 111.19 : Mécanisme de formation de la poiptr attaque chimique. En (a), la situation "idéalen (b), le phénoméne
effectivement observé.

En pratique, la hauteur de la pointe est donc Iégerement inférieure a la hautale initi
h du dépb6t. On peut jouer sur la valeur du rappatt pour se rapprocher ou s'éloigner du
profil de gravure idéal. Il est nécessaire de veiller a ne pas laisser la gragyarolonger au-
dela du strict nécessaire. Les Figures 111.20-a et b montrent que la surgrapog &ffet
d'émousser la pointe et d'arrondir sa forme alors que nous cherchons a obtenir un rayon de

courbure du sommet aussi faible que possible.

(@) (b)

Figures 111.20-a et b: influence de la surgravung $allure des pointes
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Lorsque les parametres d'attaque sont bien maitrisés, l'allure des poiresesbest
en revanche tout-a-fait satisfaisante [111-13]. L'illustration de iiguFe 111.21 a été obtenue a
partir d'un dép6t de hauteur inittal= 17 pmavec un masque en résine de diamgtr80um
La hauteur de la pointe et le rayon de courbure de son extrémité ont été mesurés
respectivement a 13 um et 50 nm.

Figure 111.21 : pointe de 13um de hauteur

Un dernier exemple est reproduit sur la Figure lll. 22. Cette structure a étéuabde
partir du méme masque de diamétre 30 umet d'un plot de chrome de hautdurs 20 um
La pointe a une hauteur de 15 um et I'observation de son extrémité au MEB pernieted'est

le rayon de courbure de son sommet a 25 nm.

@ (b)

Figure Ill. 22 : pointe de chrome, vue généraledajiétail de son sommet (b)
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6. Conclusion

L'étude présentée dans ce chapitre compléte celles consacrées jusqu'a qugsent
dépbts électrolytiques épais structurés sur de petites échelles. A notre emueaieschrome
n'avait jamais été électrodéposé dans ces conditions et il a fallu détedesnparameétres
nécessaires a la réussite de cette opération. Enfin, la méthode d'usinage ideofimte
fournit une sonde a la géométrie conforme a celle attendue par notre cahier des dbarges.
peut aussi imaginer |'élargissement de cette procédure a la croissanceedaxréke
microstructures et de micropointes, mais cela nous écarte du sujet présenté ici

La partie suivante traite des différentes étapes de microfabrication postti$ et de

l'intégration de la microsonde de chrome.
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1. Principe général de la microfabrication d'un prot otype

Le microfluxmétre est formé d'un actionneur muni d'une pointe et d'un systéme de
régulation thermique. L'actionneur est constitué d'une membrane carrée idensslispendue
par quatre ressorts, de quatre électrodes (X+, X-, Y+ et Y-) planes \egtisiuées en vis-a-
vis des quatre flancs verticaux de la membrane et d'une cinquieme électrodec@d ptaus
celle-ci. La pointe intégrée, localisée au centre de la membrane, legju@e in situ et la
partie thermométrie résulte d'un processus classique de lithographie. La Figumentre
I'aspect global du dispositif. Ce chapitre décrit la séquence des étapes suividapour

fabrication de ce microfluxmeétre. Chacune des étapes sera détailléaidrégat.

La premiere étape (a) consiste a préparer un substrat de Pyrex. Grave attpearia
membrane d'étre effectivement suspendue. De plus, il accueille I'éle@rodsponsable du

déplacement suivant I'axe vertical (Figure 1V.1)

Electrode Z (Au)
¢ / o Pyrex

30 m| Support de Pyrex gravé et
um. Imum pp yrexg

a) électrode Z lithographiée.

Figure IV.1

Ensuite, une plaquette de silicium est scellée sur le substrat et aminge'aus
I'épaisseur souhaitée pour la membrane suspendue et les électrodes de commande des
déplacements horizontaux (Figure 1V.2).

Feuille de silicium
¥y

50um

Silicium scellé au support
etaminci.

Figure V.2
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Les couches nécessaires a la suite du processus de microfabrication sont alors
déposées sur la totalité de la surface de I'échantillon (Figure 1V.3). Ces sosehent

utilisées pour l'usinage de I'étage comprenant un thermometre et un élément chauffant

/ Chrome
s — — Platine

) - Siiee
E— Silicium
Support Pyrex
Figure IV.3

Une couche de silice Sidsole électriquement I'étage de thermomeétrie de I'actionneur
en silicium dopé dans lequel seront usinés la membrane, les électrodes horizentids
ressorts de suspension. A l'issue d'une premiére lithographie suivie d'attaquepiebiet

ioniques, nous obtenons un thermomeétre quatre fils et un élément chauffant en plgume (F
V.4).

Platine
! | p—
] Silice

Etage thermométrie lithographié

Figure IV.4

Nous utilisons un procédé tricouche pour déposer des couches métalliques
d'aluminium et de chrome selon le motif de I'actionneur. Ces dépdts recouvrege lta
thermométrie (Figure I1V.5).

: Chrome
! ! Aluminium Motif de I'actionneur
lithographié par procédé
e) tricouche

Figure IV.5
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L'antépénultieme étape consiste a déposer une microstructure de chrome par voie
électrolytique, puis a l'usiner chimiquement pour former une pointe (Figure IV.6). hétdé

initial de chrome est éliminé pendant la gravure de la pointe.

ﬁﬁ‘ﬁuﬂ

Figure IV.6

Pointe de chrome fabriquée in situ

Une attaque verticale par RIE (Reactive lon Etching, attaque ionique réactive e
francais) reproduit le motif de l'actionneur a partir de la couche d'aluminium dans tout

I'épaisseur de la feuille de silicium, libérant la membrane (Figure IV.7).

St Dispositif aprés la gravure

verticale de la feuille de silicium

9)

Figure IV.7

La couche daluminium court-circuitant ['étage thermométrie est éliminée
chimiquement. Le dispositif est achevé (Figure 1V.8). Un ringcage soigneux éliteme

impuretés sous la membrane.

h)

masque d'aluminium, le dispositif

! H‘ B, = Aprés ['‘élimination chimique du
T estachevé

Figure 1V.8
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2. Usinage du support en Pyrex

Il nous faut placer une électrode au fond d'une dépression creusée dans une plaquette
de Pyrex. Deux étapes de lithographie sont nécessaires : la premiére pour la graRurexju

la seconde pour l'usinage de I'électrode.

2.1. Préparation du Pyrex.

Une plaquette de 25x30 nirast découpée a la scie diamantée dans un wafer de Pyrex
de 300 um d'épaisseur protégé par une couche de résine. Un nettoyage soigneux s'ensuit :
rincage a l'acétone, puis a l'alcool et enfin a I'eau déionisée. Le sécliagféeetié par jet
d'azote. Une couche d'adhérence de 25 nm de chrome, puis une couche de 400 nm d'or sont
déposées par évaporation sur la plaquette chauffée a 150°C. J'applique alors le RroeEdé lit

deétaillé en Appendice avec le masque Gravure Pyrex (Figure 1V.9-a).

25mm 25mm
Zone active
IS IS
(S S
2 2 Amenées
de courant
Masque Grawre Pyrex Masque Electrode Z Superposition des motifs
Echelle 1:1 Echelle 1:1 Echelle 2:1
En blanc, la zone a graver En noir, le motif de I'électrode Z L'électrode dans la grawre

@) (b) ©

Figure IV.9 : (a) et (b), masques employés podakaication du support Pyrex, échelle 1:1. (c), sygosition
des motifs.

L'or dégagé de la résine est attaqué a l'aide d'une solution(&tthque chimique, 100
nm/mn) et le chrome par une solution Microposit Chrome Etch (attaque chimique, 100
nm/mn). L'or préservé masque la partie de Pyrex que l'on souhaite préservemprépeiee,
la plaguette est plongée dans une solution d'acide fluorhydrique (composition en volume :

11HF/88H0) attaquant le Pyrex a la vitesse d'environ 15 pum/h. Une fois la profondeur de
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gravure désirée atteinte (typiqguement 25 um), l'attaque est stoppée etéssdearésine, I'or
et le chrome restants sont éliminés chimiquement. La Figure IV.10 résungepcethiere

étape.

Couche

/ or/chrome \ g_i
&

e — = -

Support pyrex —— R — ’—\—/T }

Dép6t or et chrome lithographié Pyrex gravé Résultat, premiere
selon le masque Grawure Pyrex étape achevée

Figure 1V.10 : préparation du support de pyrex

2.2. Usinage de I'électrode Z

Une couche d'accroche de chrome et une couche d'or sont évaporées dans les mémes
conditions qu'en 2.1 sur la plaquette de Pyrex. Une étape de lithographie utilisant le masque
Electrode Z est effectuée (voir Figure 1V.9). Nous obtenons finalement une éleetmanteau
fond de la gravure du Pyrex (Figure 1V.11).

Electrode Z
H

Figure V.11 : support en
Pyrex

Les masques (« Info Elec ») sont représentés en taille réelle Figure ¥ &aleurs
alignements lors des étapes de lithographie se font par rapport aux bords de la plaquette de
Pyrex. Une marge d'erreur conséquente (de I'ordre de la centaine de microns) estéeonse

afin de se prémunir contre d'éventuels défauts d'alignement lors des étapaseastérie

3. Scellement anodique et amincissement du silicium

La décision d'utiliser un support de Pyrex dans la fabrication du microscope est
motivée par la méthode du scellement anodique entre le Pyrex et le siliciuta.t€gtnique

est incompatible avec le fait de travailler directement avec une feuilldide®s de 50 um



Page 79

qui, trop souple, se déchirerait au niveau du gap lors du scellement. Aussi, etloasane
plaquette rigide de 300 um qui sera amincie par la suite. Aprés avoir rappelé lp@rhc

scellement, j'en détaillerai les aspects expérimentaux.

3.1. Principe

Le principe du scellement est simple [IV.1 et 2] : deux échantillons, I'un dexPyre
l'autre de silicium sont mis en contact intime. Le silicium est reliéaadde d'un circuit
électrique dont la cathode est appliquée au Pyrex. Le Pyrex est riche en ions sodium Na
mobiles & haute température (quelques centaines de degrés centigrades). catiapmiune
tension de polarisation, ils migrent vers la cathode ou ils sont neutralisgsarihiune zone
négativement polarisée a l'interface avec le silicium (Figure 1V.12). Leefétectrostatique
résultante permet une mise en contact intime entre le Pyrex et le silitiapparait alors un
phénomene d'oxydation liant le silicium au Pyrex grace a des liaisons chimiques typst -O

Si-O [IV-2]. Aprés l'oxydation, le scellement est définitif.

Cathode
® é @6 606 @é ® é ® @ lon sodium neutralisé
Pyrex o Q0 o o ® ® lon sodium Na+ en cours de migration
O o © ® O O 06 1- © Charge d'espace fixe
+ + + + + + 4 T+ + Zone polarisée positivement
+ + &
Silicium +
+ +
Anode

Figure V.12 : principe du scellement anodique

3.2. Aspects expérimentaux du scellement

La réussite du scellement dépend de la réunion de plusieurs conditions :
— Les propriétés de dilatation thermique du Pyrex et du silicium doivent étre
équivalentes. Un trop grand différentiel induirait des contraintes meécaniques

rédhibitoires lors du refroidissement. Le Pyrex de type 7740 souscrit a cette
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obligation.

— Les surfaces en contact doivent étre propres et lisses. Lors des étapes de,découpe
elles sont protégées des éclats par une couche de résine et par la suite,llegtavai
entierement réalisé en salle blanche sur des échantillons soigneusementsreettoyé
I'acide nitriqgue chaud et rincés a I'eau déionisée.

— Le choix des parameétres de scellement est lui aussi primordial. Les pezaraa
jeu sont les valeurs de la tension de polarisation, de la température de chauffage e

de la pression de maintien.

En pratique, le substrat de Pyrex est pressé par un ressort taré sur une plaguette
silicium de mémes dimensions (25x30 Airet de 300 um d'épaisseur, le tout reposant sur
une plaque chauffante reliée a la masse. Apres thermalisation a 460°C, une tens609V
est appliquée sur la face supérieure du Pyrex (Figure IV.13-a). On peut alors oldaerve
disparition des franges d'interférence dues a l'air emprisonné entre le Rylesikcium.
Ceci prouve que l'air a été chasseé et indique la réussite du scellement. Lassuednt de
fuite, initialement de 15 mA, devient nul, la tension est coupée. Elle aurgptigjace une
dizaine de minutes, scellant définitivement les deux éléments (Figure IV.13-b).

Notons au passage que la thermalisation a 460 °C explique le choix de lI'or comme

matériau de I'électrode Z : il résiste a la chaleur et a I'oxydation.

A Tension
bression de mainti 600V ¥
Cathode ression de maintien 460°C i ,
Pyrex * Air ambiant N emperature
Silici A ‘A
ilicium
Anode Plaque chauffante -600vV 15mA Courant
460°C de fuite >
>
« > Temps
~10mn
(@) (b)
Schéma du montage utilisé Evolution temporelle des parameétres du scellement

Figure IV.13 : scellement anodique : montage (a) et paramétres (b)
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3.3.Amincissement du silicium

L'ensemble Pyrex-silicium est plongé (Figure 1V.14) dans une solution de potasse
chauffée a 82 °C (proportions en masse KOH/Eau déionisée : 0,8/1). Nous utilisons du
silicium (100). Avec ces paramétres, la vitesse de gravure du silicium & den/h. En fin
d'attaque, I'échantillon est abondamment rincé a l'eau déionisée chaude. hee sduf
silicium présente une texture en peau d'orange, de rugosité cependant suffisaaibient f
pour ne pas préter a conséquence dans la suite des opérations. Le scellementi€yrax/sil
doit avoir été parfaitement réussi, sous peine de voir la potasse s'infiltréinteéaface bien

plus rapidement qu'elle n'attaque le silicium en surface.

I Canne porte-échantillon
Controle de Solution de potasse
température

Chauffage

Figure V.14 : montage d'attaque a la potasse

4. Masques au chrome

Les étapes de fabrication du microfluxmetre nécessitent une étape prékmina
incontournable : la fabrication des masques utilisés lors des étapes de lithogrppies.
Au vu de la finesse des détails, ils seront réalisés par insolationaiéqnte, sur des plagues
de quartz recouvertes d'une couche de chrome sur une face. Le principe est globalement le
méme que la lithographie optique, mais différe en pratique sur deux points fondamentaux :

— Larésine est électro-sensible.

— On n'insole pas la totalité de la surface considérée en une fois, mais un étroit

faisceau d'électrons contrdlé par voie informatique balaie I'échantillamn sei

motif préprogrammeé.
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4.1. Thermométrie

Le motif incorpore deux éléments indépendants usinés simultanément dans les mémes
couches minces :
— un thermometre 4 fils

— une résistance de chauffage (2 fils)

Ceci nous améne a six amenées de courant et autant de plots de contacts électriques.
Pour le thermometre, deux ressorts de suspensions seront parcourus chacun par dexsx amené
de courant. La présence d'éléments de faibles dimensions impose le recourslatidims
électronique. En raison de la taille globale du motif (15mm de c6té), plusieursapsha
d'insolation seront nécessaires, notre microscope électronique a balayage), (MEB
LEO1530, ne pouvant travailler sur des champs de plus de 5mm. Le découpage s'effectue de
la maniére suivante :

— 1 champ central contenant les éléments sensibles

— 4 champs périphériques pour les plots de connexions, les amenées de courant et les

prises de tension

Afin de se prémunir contre les défauts de raccordement, les champs et les qois
contiennent se recouvrent sur 50 um, marge qui s'avere amplement suffisante aapres |
calibration des déplacements de la platine du MEB. Les motifs ne couvrant qu'ble fai

partie des champs, j'emploie une résine négative (UVN2).

Procédure :
— Etalement de la résine
— Etalement de Microposit Primer: 30 s & 2700 tours/mn, accélération
2000tours/mn/s.
— Etalement de résine UVN2 : 30 s & 6000 tours/mn, accélération
6000tours/mn/s.
— Recuit sur plaque chauffante : 1 mn a 130°C.
— Insolation, dose 4uC/cém
— Développement

— Recuit sur plaque chauffante : 2 mn a 110°C.
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— Développement : 30 s dans du Microposit LDD26W pur
— Ringage abondant a I'eau déionisée

En cours d'insolation, un contact a la masse par laque d'argent permet I'évadeation
charges électriques. Leur accumulation dévierait le faisceau élepiont compromettrait la
gualité de l'insolation.

Apres développement de la résine, la plaque est plongée dans une solution d'attaque du
chrome pendant 3 mn, puis rincée a I'eau déionisée. La résine restante esedidsmdtone.
Le masque, a nouveau rincé a l'eau déionisée et séche, est prét a I'emplguieal¥.15-a
représente une vue d'ensemble (hors marques d'alignement). Les figures Figure & -t5-
montrent des détails du masque : les amenées de courant et les prises de tension du
thermometre au niveau d'un ressort (b) et la partie sensible du thermometre (c).

Q &

|’}

200pm 4fils (largeur 9um)

<+

pour mesure
courant/tension

(o

180um

4+—>
3mm

a (b) (©

Figure IV.15 : masque de thermométrie

4.2 .Actionneur

Le motif de l'actionneur comprend la membrane, les ressorts de suspension, les
électrodes de commande et de détection du déplacement horizontal et les plots deooonnexi
Comme dans le cas précédent, la finesse d'une partie des motifs impose le @daurs
lithographie électronique. Cependant, seule la partie centrale (membrape-€dsctrode)
sera réalisée de cette maniere. La zone périphérique, plus grossiere ettaotrges surfaces
importantes, sera réalisée dans un second temps par lithographie optique adlait@stjue
Info Elec complémentaire de la partie centrale.
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Cette fois, la majeure partie du champ central est occupée par le motsi, Aosis
utilisons une résine positive, la Shipley UV3. Le motif insolé représente le ihégatotif

gue I'on souhaite obtenir dans le chrome.

Procédure :
— Etalement de la résine
— Etalement de Microposit Primer: 30 s & 2700 tours/mn, accélération
2000tours/mn/s.
— Etalement de résine UVN2 : 30 s & 6000 tours/mn, accélération
6000tours/mn/s.
— Recuit sur plaque chauffante : 1 mn a 130 °C.
— Insolation, dose 8 uC/ém
— Développement
— Recuit sur plaque chauffante : 2 mn a 110°C.
— Développement : 1 mn dans du Microposit LDD26W pur

— Ringage abondant a I'eau déionisée

A la suite de ces opérations, le chrome est attaqué de la méme maniére qu'en 2.1. Le
motif obtenu est présenté Figure 1V.16-a. Une seconde étape de lithographie, optigloa et s
la procédure litho-1, a l'aide d'un masque Info-Elec adéquat, acheve le motif et donc le
masque (Figure 1V.16-b et c).

(b) (©)

Figure IV.16 : masques de l'actionneur
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4.3.Commentaires

L'un des points délicats rencontrés lors de la fabrication de ces masquesa éte |
calibration du grandissement du MEB. Les motifs des deux étages (thermmnedtri
actionneur) doivent se recouvrir tres précisément au niveau des ressortqsetdgmssent
les amenées de courant du thermomeétre et du chauffage : la marge n'est que de quelques
microns (voir Figure 1V.17) sur un champ de 5 mm. Le grandissement au cours des deux

insolations doit donc étre le méme a moins d'un pour mille pres.

Pistes électriques au
niveau des ressorts:

Thermométrie Chauffage

- B o ]
8,5um 9um 7um 9um 8,5um 6,5um 29um 6,5um

Figure V.17 : détails des pistes électriques eatipk sur les ressorts

5. Mise en place des structures

5.1.Etage thermométrie

Le thermometre et I'élément chauffant sont usinés dans une tricouche WTigeiker
electriqguement de l'actionneur par une couche de silice. 8i€st important que cette couche
recouvre uniformément l'actionneur et ne comporte pas de défauts (impuretés, trous...)
susceptibles de détériorer ses propriétés isolantes. Plusieurs ess@séoesgsaires avant de
déterminer les parametres adéquats du dépot. Des tests nous ont montré que lesotmuches
nous obtenons répondent aux criteres demandés. La couche tungstene/titane sert

d'intermédiaire favorisant I'adhérence entre le platine et le verre de SiQ. Le platine est
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I'eélément sensible du thermometre. Il s'agit du métal le plus utiliséhermbmeétrie : sa
résistance a la corrosion confere a ses caractéristiques une grandeésdabii le temps. Le

chrome protege le platine lors d'une étape de gravure ionique ultérieure.

La Figure IV.18 représente I'ensemble des étapes nécessaires a lalmicatifan des

eléments résistifs constituant le chauffage et le thermomeétre de notretiflispos

chrome
/ platine et tungsténeftitane ¥ ¥ x Masque de résine

silice

<« silicium i —
) . ) Attaque plasma argon

Lithographie optique du du chrome, du platine
motif Thermométrie et du tungsténeftitane

Attaque de la silice par
g = gl * " — RIE gaz CHF,
Attaque chimique du
chrome

Figure IV.18 : usinage de I'étage thermométrie

Une application de la procédure Litho-2 (voir Appendice) avec le masque au chrome
élaboré précédemment produit un masque de résine correspondant a I'étage de thexmométr
Une gravure argon reproduit le motif dans les couches de chrome, platine et tungatameltit
(12 mn, 200 V d'accélération, 3.1@nbar), puis une attaque sélective par plasma £HF
(30mn, 50 W, 2.18 mbar) reproduit a nouveau le motif, cette fois dans la couche de silice
SiO.. Le chrome de protection est alors éliminé chimiquement. Cette opératioreipaussi

d'éliminer la couche de résine par « lift-off ».

La Figure V.19 est une photo MEB montrant I'élément sensible du thermometre sur la
membrane de silicium. De part et d'autre, nous voyons aussi des pistes métabigstasiant

une partie de la résistance de chauffage.
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Figure IV.19 : élément sensible du thermométre
sur la membrane de silicium

Le Tableau IV.1 donne les parametres des dépots effectués. Le gaz utilisgast I'a

o Pression = Température substrat Epaisseur
Dépot Type

(mbar) (C) (nm)

Sio2 e 4.10° 20 500
WITi Pulvérisation 810" 5

Pt maanétron 3.10°? 150 300

Cr 9 8.10° 100

Tableau IV.1 : caractéristiques des dépdts en cesichinces (thermométrie)

5.2.Etage actionneur

La lithographie du motif de I'actionneur suit la réalisation de I'étage de theétnem
L'intérét de procéder dans cet ordre est que le masque d'aluminium que nous réalisons pour
structurer la membrane de silicium et les électrodes protégera les gestelsitine lors de
I'attaque profonde du silicium en RIE.

Les premiers essais de fabrication de ce masque ont consisté en un dép6t diabumini
suivi d'une lithographie classique suivant le motif de I'actionneur. Cette méthatlaweée
peu fiable en raison d'un mauvais recouvrement par la résine des marches audesea
motifs du thermometre. L'attaque chimique de I'aluminium, au lieu de réualquement le
motif de l'actionneur, induisait de nhombreux défauts au niveau de ces marches. Nous avons
alors employé le procédé tricouche décrit ci-dessous qui, bien que plus complexayétést

extrémement fiable.
Un procédé « lift-off » confere un réle de masque mécanique a une couche de résine
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lithographiée. Un dép6t métallique ultérieur ne recouvre le substrat que sur sadegyaigee.
Le métal déposé sur la résine est éliminé avec cette derniere lors d'unaitihssphar un
solvant. L'un des avantages de la méthode est qu'elle n'est pas agressive ds-aubistrat :
pas de structuration chimique ou ionique de la couche. Mais appliquer directementé@aégoroc
est ici impossible : en raison de sa forte épaisseur (400 nm), la couche d'alemini
recouvrirait les flancs de la résine, empéchant la dissolution de cette réepaiele solvant.
Une maniere de contourner ce probleme est d'utiliser un procédeé tricouche : une « easquett
métalligue empéche le métal de se déposer sur les flancs de gravure de laL@siolwant
peut alors attaquer la résine par ces flancs.

Le procédé que nous avons utilisé est le suivant (Figure IV.21) : une couche de résine
de PolyMéthylMétachrylate (PMMA) est étalée sur I'échantillon, une couche deagarm
est évaporée sur ce PMMA, puis une résine négative, la Shipley Ui310, est esmgdaur
sur le germanium (Figure 1V.21-a). Une étape de lithographie UV (voir Appendicenéitai
Ui310 selon le motif de I'actionneur. Une attaque par un plasma constitué.det&gue le
germanium selon ce motif (Figure 1V.21-b). Une attaque directionnelle par plasroav@e
alors le PMMA jusqu'au silicium et aux motifs de thermométrie, et élinineésine Ui310
(Figure 1V.21-c). Enfin, une seconde attaque par plasma oxygene vient surgraver le PMMA

sous le germanium (Figure 1V.21-d).

La Figure 1V.20 montre un échantillon en fin d'étajol, les amenées de courant du

thermometre sont bien visibles, dégagés de la résine et du germanium.

Motif de 'actionneur

Résine et germanium

Motifs de la thermométrie

Figure 1V.20 : échantillon en fin de procédé trictke, avant de les dép6ts d'aluminium et de
chrome (photo prise au microscope optique)
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- Résine Ui310
<«—— Germanium

@ 7 /7 <« Résine PMMA

Substrat * pistes de thermométrie
etde chauffage

2 ¢ Z 2
®) 77 7274

Lithographie de I'Ui310 et du
germanium par plasma SF_

Attaque directionnelle
par plasma oxygene

(©

Surgrawre du PMMA par plasma
oxygene a haute pression

o 7 0 .... T

et de chrome
@ I} A L_:V‘vs Chrome (100nm)
% A W% | e ———— Aluminium (400nm)

« Lift-off » du PMMA
dans de l'acétone

> Dépobts d'aluminium

(f) /A -\
Bras de ressort Membrane

Figure IV.21 : détails du procédé tricouche

A l'issu de ce procédé, I'échantillon est recouvert par pulvérisation magtrdeux
couches d'aluminium et de chrome déposées selon les parametres donnés dans le Tableau
IV.2 (Figure 1V.21-e). Un passage de 3h dans de l'acétone permet d'élimineimia eésle
germanium (Figure 1V.21-f). Apres ces opérations, I'état d'avancement du dispesite

suivant, Figure IV.22 :

Chrome
e LTl T uminiom

e)

Motif de I'actionneur
lithographié par procédé
tricouche

Figure 1V.22
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Les parametres de dép6t de couches daluminium et de chrome sont donnés dans le
Tableau IV.2. La couche de chrome sert de surface de départ pour le dépbt électrolytique
détaillé en Partie Ill. La couche d'aluminium aura le r6le de masque lorstejlia RIE du
silicium qui sera évoquée au chapitre suivant.

_— Presson  Tenpérature substrat Bpaisseur
Depdt T
P (b © ()
A Pulvérisation 3 500
a “ron 8.10 150 100

Tableau 1V.2 : caractéristiques des dépéts en cesichinces

Protocole du procédé tricouche :

— Etalement promoteur d'adhérence : Primer Shipley 2700 tour/mn, 30 s
— Etalement PMMA (PolyMéthylMétachrylate) dilué a 4% dans de I'éthyl-lactate
2000 tour/mn, 30 s (430 nm d'épaisseur)
— Recuit 200 °C, 5 mn
— Dépébt par évaporation de 40 nm de germanium, substrat a température ambiante
— Litho motif « mécanique » dans résine négative Ui310
— Attaque RIE :
— Ge attaqué par plasmasSF
— PMMA attaqué par plasma,(10* mbar)
— Surgravure du PMMA par plasma @aute pression (4.£0nbar)

6. Fabrication d'une micropointe intégrée

A la suite des étapes décrites dans les chapitres précédents, un prototype afecours
fabrication est prét pour l'intégration d'une micropointe de chrome. Cette aperast
précisément décrite en Partie Ill. Cette intégration est suivie pgnakaure verticale profonde
du silicium.
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7. Attaque ionique réactive profonde du silicium

L'étape la plus importante dans la réalisation de l'actionneur est l'usinage de |
membrane de silicium pour former les capacités électriques et la suspamdigpensables a
son fonctionnement. Le motif doit étre gravé sur la totalité de I'épaisseur dendorane (soit
50 um) de fagon aussi anisotrope que possible afin d'obtenir des électrodes planakesert
distantes de 15 um sur 2400 um de longueur. La RIE (Reactive lon Etching pour attaque

ionique réactive) est la méthode la plus adaptée a ce cahier des charges.

7.1. Principe de la RIE

Un plasma de gaz chimiguement réactif avec le silicium est constitué excdissdes
molécules relativement stables. Les espéces réactives sont amenéestact avec le
silicium et les produits de réactions volatiles sont évacués. Un dép6t d'alumnésistant au
plasma, masque les surfaces de silicium que l'on souhaite préserver. Unen tensi
radiofréquence imposée au gaz introduit dans un réacteur le dissocie grace &tlimpa
d'électrons en espéces positives, négatives, en radicaux actifs ainsiétpcaons et en
composés neutres. Un couplage capacitif entre le plasma et I'électrode supjgmtaletillon
provoque une polarisation négative de cette derniere en raison de la mobilité desnslec
supérieures a celles des ions. Les ions positifs du plasma, accéléréegipaertson négative
bombardent la surface a graver. Les espéces neutres ne viennent au contaciudu uile
par diffusion.

Les radicaux actifs s'adsorbent a la surface du matériau et réagissgriasma est
formé a partir de gaz Skt d'Q. Le composant Sfva permettre I'attaque du silicium selon la

réaction chimique suivante :

SR+Si « SRE+FR+Si -~ Sik+SkE

Les composés SFattaquent le silicium et créent le composé trés volatil, BilF ses
précurseurs SiHx < 4). La bombardement ionique directionnel permet une bonne anisotropie
de l'attaque, cependant insuffisante pour obtenir des flancs de gravure verticauxidaditéer

est tres nettement améliorée par l'introduction d'oxygene dans le plasma : dtperréation
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d'une couche de passivation@jF, sur les surfaces attaquées. Une autre réaction crée un film
de protection d'Al& En fond de gravure, le bombardement ionique est suffisamment intense
pour détruire ces couches, ce qui permet la poursuite de l'attaque. En revanche, sous le
masque d'aluminium, elles sont a l'abri d'une attaque directe et résistemgraviae. Ces
phénomenes aboutissent au profil décrit Figure IV.23.

@ C? ® ® Bombardementionique
v v
®
Masque ---------
q C? v @ (I)
Silicum ——7 Couche de passivation

o 0O 0 6 0 66 66 6
Cathode

Figure IV.23 : principe de la verticalité de l'attae RIE

Enfin, les especes désorbées diffusent de la surface du silicium dans le plasom

évacueées afin d'éviter de les voir se redéposer. La Figure 1V.24 résume la situation.

—--—— Arrivée des gaz
Plasma S

IR EEEREEERY
Source |/ pomm @000 mmm Masque

Radiofréquence

R I e Couche de passivation

+

Cathode porte-substrat

Couplage capacitif o _
plasma/électrode — Evacuation

Figure 1V.24 : schéma du dispositif d'attaque RIE

7.2. Conditions pratiques

L'échantillon, comportant un masque d'aluminium de 450 nm, est placé dans le
réacteur sur une large plaquette de silicium afin d'homogénéiser la répadi@rspeces
chimiques en cours de réaction et de régulariser l'attaque. Le porte-s@sstthermalisé a

5°C par circulation d'eau afin de stabiliser la température de I'éclueméit cours de gravure,
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les réactions chimiques de surfaces (adsorption et désorption) étant fortepemndaidétes de
la température. Avant mon arrivée au CRTBT, E. Ménégaz avait procédé a sias ds
gravures profondes anisotropes du silicium par RIE et avait déterminé la procédtaguea

suivante :

Gaz constituant le plasma avant ionisation et apparition des produits de
réactions :
— 0O, 4 sccm (standard cubic centimeter per minute), 2 bars de
pression amont
— Sk, 7 sccm, 2 bars de pression amont
— Puissance radiofréquence : 40 W
— Pression : 5.16mbar

— Séquence : 5 mn d'attaque, 2 mn de pause pour refroidissement

Cette procédure représente une optimisation de plusieurs parameétres. Laéqimntit
I'O, face a celle du Sfest importante : trop faible, elle ne permet pas la formation de la
couche protectrice en &\F,, alors que trop élevée, le phénomene de passivation devient
prépondérant et la vitesse d'attaque décroit de facon rédhibitoire.

La Figure 1V.25 montre des photos MEB d'un échantillon en cours d'attaque RIE. Le
film protecteur d'All est bien visible, sous le masque en aluminium, sous la forme d'une
pellicule tendant a se décoller des flancs de gravure. Apres l'attaque RIBgageia I'alcool
suivit d'un séchage doux au jet d'azote suffit a s'en débarrasser.

(b)

Figure V.25 : échantillon en cours d'attaque Ri6fonde. Le film d'ALFest bien visible sous le
masque en aluminium. En (a), au niveau d'un gapeante électrode et la membrane et en (b) au niveau
d'un ressort portant une piste de chauffage.
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La Figure 1V.26-a montre les amenées de courant de la thermomeétrie au niveau d'un
ressort juste avant la gravure profonde RIE. En b, la gravure a débuté.

(a) (b)

Figure IV.26 :photo (a) : détail d'un ressort supf@mt les amenées de courant de la themométrie
juste avant l'attaque profonde RIE et photo (bye du ressort en tout début de gravure.

Les Figure 1V.27-a et -b montrent un échantillon en cours de gravure profonde RIE au
niveau d'un ressort et au niveau de l'espace séparant la membrane et urmeldetr

commande.

(@) (b)

Figure IV.27 : détails du motif en cours d'attadrike. Partie (a), ressort supportant une amenée de
courant pour le chauffage et partie (b), espaceeelst membrane et une électrode.
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La feuille de silicium (50 um) est entierement gravée aprés 6 h d'attaquar8ty.
Le platine constitutif du thermomeétre et de I'élément chauffant est protédé pasque de
400nm d'aluminium. Ce dernier est éliminé chimiquement en 30 s par une solution Mitroposi

MF319 portée a 42 °C. La Figure V.28 donne une vue globale d'un échantillon finalisé.

Electrode Y+

Thermomeétre —

EeREnt - b ins Electrode
chauffant X+

Membrane
suspendue

et It
2400pum
Electrode Y-

Connexions électrode Z

Figure V.28 : dispositif aprés gravure profondeERdt élimination du masque en aluminium

Les Figure V.29 et Figure 1V.30 montrent des détails de la Figure IV.28. La
suspension des ressort y est clairement visible, ainsi que le passage des anwngastdie

I'élément chauffant. Nous distinguons également une piste de connexion a I'électrode Z.



Page 96

Figure V.29 : détail de la Figure 1V.28, suspemsimécanique et passage de la piste de
chauffage

Electrode
X+

Electrode
Y_

~__ Connexion
électrode Z

Figure IV.30 : détail de la Figure V.28, ressottspendu au-dessus d'une amenée de
courant de I'électrode Z.
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La microfabrication du dispositif a fait I'objet d'un développement long et complexe
faisant appel a une large gamme de techniques : gravures chimiques, ioniques ou par plasma
dépdts par évaporation ou pulvérisation magnétron, ou encore technique du scellement
anodique. Le nombre et I'imbrication des étapes ont induit de multiples difficuleessiéant
a plusieurs reprises un travail de remise en question de I'ensemble de la peodédur
fabrication.

La Partie suivante est consacrée au développement de ['électronique associée a
microsysteme dont la microfabrication vient d'étre décrite.
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1. Introduction

L'électronique associée au microsysteme décrit dans les chapitres pitécddé
répondre aux exigences suivantes :

— Maintien de la température de la membrane a une température constante, suidant que
sonde est en contact ou non avec I'échantillon étudié. On a vu que, dans ces conditions,
I'information recherchée, la conductivité thermique locale, dépend directede
I'excédent de puissance calorifigue a fournir lorsque la sonde joue le réle de fuite
thermique entre la membrane et I'échantillon. Il faut étre en mesure @nasue
régulation et d'extraire en temps réel linformation recherchée en doncie la
puissance fournie.

— Contréle du déplacement de la partie mobile de l'actionneur pour obtenir une
cartographie locale de I'échantillon étudié. Il s'agit de contrdler la foesdréktatique a
l'origine de ces déplacements.

— Détection simultanée dans les trois directions de l'espace des déplacenpa#ss a la
membrane. Ceci d'une part pour s'assurer de la relation entre la forcostisugue
exercée et le déplacement induit; d'autre part pour associer a la cartograpimie)tiee
une cartographie topographique de la surface balayée. Nous avons déja signalé que cette
détection requiert une sensibilité électronique extréme en raison de labikEnsi
mécanique désirée.

— Centralisation et traitement des données précédentes a l'aide d'une éenpenfanettant

un contréle informatique des opérations effectuées.

Cette partie expose les solutions retenues pour chacune de ces opérations.
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2. Régulation thermique de la membrane

2.1.Introduction

La température est déterminée par la mesure de la résistance d'un dépdirge plat
autour de la base de la sonde (Patrtie Il). Cette mesure en quatre fils (deasxq@shenées de
courant et deux pistes de lecture de tension) s'affranchit de la valeur de larésisles
amenées électriques. La largeur et I'épaisseur du dépot de platine ont été dborsegre a
ce que sa résistance avoisine X0@ température ambiante. La tension aux bornes de cette
résistance est lue par un systeme PID (Proportionnel Intégrale Dérivée) cpinjgarera a
une valeur de consigne et régulera le courant injecté dans I'élément chauffant (omeéesec
résistance de platine) en conséquence.

Par commodité, I'élément chauffant et le thermométre sont réalisésradhartméme
dépbt de platine. La régulation de la puissance doit intégrer la variation de stares de

chauffage avec la température.

2.2.La source de courant du thermometre

Elle doit assurer le débit d'un courant stable et faible dans les pistes d'ainée
capteur en platine. La puissance dissipée par effet Joule dans ces pistesedugipéigeable
devant les valeurs de puissance mises en jeu dans la régulation. Un couraniA=débitant
dans une résistance de typiqguement 1@0fissipe une puissance de 140 nW négligeable face
aux autres puissances considérées (voir chapitre 11.4.3), d'autant plus qu'il &'ajiné
grandeur constante.

La stabilité du courant, importante pour la précision et la fiabilité de launeesst
assurée par une source de tension de 5 V de haute précision LTC1027 de Linear Technology
débitant dans une résistance de référence de 8D@rksérie avec la résistance de platine.
Cette source de tension est stable a 2 ppm/°C, précise a +0,04% avec un bruit ddesortie
3uVpp. Un amplificateur monté en suiveur de tension régule la tension de grille d'un
transistor pour que le potentiel aux bornes de la résistance de référence resiestalp V.

Un schéma de principe du montage est donné Figure V.1.
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A
R,,= 1400Q
ov
T I=10pA l 10v
Source de 1=0
référence < +
5V _out Vv,
1=0
1 . A
-15Vv
I=10pA l
5v
R = 500kQ

-15V

Figure V.1 : source de courant du thermometre

2.3.La régulation PID

La température de la membrane est régulée par un systéme PID contrélant k& coura
injecté dans la résistance de chauffage. Ce systeme comporte deux entuéespolir la
consigne et la seconde provenant du thermometre. Il compare les valeurs de ces @éax entr
et ajuste la tension aux bornes de la résistance de chauffage de maniere a'éaduirentre
elles jusqu'a l'annuler :

Consigne — Mesure = Errewr 0
Trois termes corrigent la tension aux bornes de la résistance :

— Terme proportionnel : directement proportionnel a I'erreur. 1l peut étre utdiskess la
précision n'est pas importante. Il laisse souvent une erreur statique et saer@gsbns
souvent oscillante.

— Terme intégral : son amplitude varie dans le temps, il est donc intéressant pour le
réglage de parametres dynamiques. De plus, il permet d'annuler I'erreur stbhigue

facon de décrire le fonctionnement de ce terme est que son amplitude augmente tant que
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I'erreur ne se réduit pas. S'il devient trop important, il peut induire une inséadili

systéme mais correctement pondéré, il le stabilise.

— Terme dérivée : il amplifie les variations brutales de I'erreur et peutnméthitemps de

réponse du systeme

La tension de sortie peut s'exprimer sous la forme suivante :

U=K(C-E) + K, [ (C—E)dt + K,

t

0

d(C—E)

(V-1)

ou C et E sont la Consigne et I'Erreur, &, K, et Kp sont les coefficients de pondération

associés a chacun des trois termes, respectivement Proportionnel, Intégéaieéet D

La lecture de la tension aux bornes du capteur se fait par lintermédiaire d'un

amplificateur d'instrumentation ADS620. Il permet d'adapter I'impédance lentapteur et le

PID et d'amplifier le signal par un gain de 1000. Avant amplification, la tension aux bornes du

capteur n'est en effet que de 1 mV. La Figure V.2 représente un schéma logique de la

régulation et la Figure V.3 une vue de la facade du PID assembilé.

Consigne

> Régulation

»| Chauffage

........................... [TEIEETY

{ Membrane :

Mesure

Amplificateur
x1000

Thermometre

Figure V.2 : schéma logique de la régulation depgérature de la membrane
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Figure V.3 : vue de la facade du régulateur PIDeasblé

Un réglage des trois parametres — proportionnel, intégrale et dérivée — essaigee
pour optimiser la réponse et la vitesse de convergence de la mesure vers la consigne tout e
évitant toute oscillation autour de cette derniére. La Figure V.4 illustreépmrse d'un
systeme modéle pour différents réglages.
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On remarque les oscillations autour de la valewadesigne.  En ajoutant du gain, les oscillations diminuent
Réglages : P=20, I=20, D=0 Réglages : P=60, I=20, D=0

S T TG CRBTART g e
Les oscillations ont presque disparu IIn'y a plus de dépassement de la consigne

Réglages : P=80, I=5, D=0 Réglages : P=90, I=2, D=0
Notons que la trace 2 a été décalé pour mieuxdisér la régulatiol

Figure V.4 : réponse d'un systéme modele pourrdiffé parametres de réglage (P, |, D)
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La tension aux bornes de la résistance de chauffage est lue et renvoyée a un logiciel de
contrdle sur PC via une carte d'interface National Instruments. Sa valeuteetl€&-» nous
permettent de remonter au flux thermique diffusant dans I'échantillon. Assaéciée
localisation 2D de la mesure, il induira le contraste de la carte thermique fotteetension
correspondra a une forte fuite thermique via la pointe et donc a une forte conductivité
thermique de I'échantillon au point de contact avec la pointe. Notons qu'il est riéeessa

tenir compte des variations &e avec la température.

3. Commande et mesure du déplacement

3.1.Introduction

La mesure et le contrdle du déplacement de la membrane sont les aspects les plus
délicats a réaliser du point de vue de I'électronique. Détecter des déplaseteeh® pm
revient dans notre systéme a mesurer des variations de capacit€’de, teé qui demande
une électronique complexe a trés bas bruit. La carte d'interface NI évoquée atrechapi
précédent fait partie intégrante de la chaine de mesure : ses carapiésastonditionnent les
possibilités ultimes du montage électronique.

Aprés avoir détaillé le controle de l'actionnement de la membrane, je délirai
systéme de mesure de sa position.

3.2.Commande du déplacement

3.2.1.Principe

Les estimations numériques développées dans la Partie Il indiquent qu'un déplacement
horizontal de 5 um est consécutif a I'application d'une tension de I'ordre du kilovolt.

Un PC commande, par l'intermédiaire d'une carte NI, un amplificateur hawnseon
avec une tension de commande allant de -10V a +10V. Nous avons fixé le gain de
I'amplificateur a 30 et pouvons appliquer sur les électrodes une tension allant jB8quwa
L'amplificateur est alimenté entre -15 V et +300 V, les tensions négatives poseevir au
réglage du 0 V de sortie. Notons que nous ne sommes limités a 300 V que par l'alimentation

haute tension. Cependant, cette tension est suffisante pour la phase de validation di dispositi
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La Figure V.5 présente un schéma de principe du montage.

PC

Carte NI

Ampli
différentiel

Ampli x30

Figure V.5

R (IMQ)
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Electrodes
XIYIZ

—— C@mF)

Oscillateur

La résistanceR de 1 MQ et la capacitéC de 47nF ponctuent la liaison entre

I'amplificateur haute tension et l'oscillateur, source du signal utilisé p@unesure du

déplacement. Ces deux composants passifs assurent une isolation bidirectientrell&a

tension continue issue de l'amplificateur et le signal sinusoidal issu dellditesai. La

résistance R a aussi pour réle de prévenir tout danger lié au passage d'un couranhtraporta

cas de court-circuit entre l'une des électrodes et la membrane. Nous étudeerélesdxact

du signal sinusoidal issu de l'oscillateur dans le chapitre consacré a la mesuracknonyl|

mais il est important de prévoir l'isolation entre les sorties de I'anapéific et de I'oscillateur.

Le r6le de l'amplificateur différentiel a l'entrée de lI'amplificaténaute tension est

d'isoler la masse du PC de celle de I'alimentation de I'amplificateur basiert.

3.2.2.Résolution

La carte NI peut fournir une tension comprise entre -10 V et +10 V. Les composants

de cette carte sont des convertisseurs numeérique-analogique 16 bits. La résolstiotieede

carte est donc :

Résolutiora:%:SOSuV

(V.2)

La plus petite incrémentation de tension que I'on peut alors appliquer a une électrode

est alors ;

AV ,;, =305.10°%30=9,15mV

(V.3)

On peut vérifier, avec les valeurs numeériques des paramétres mécaniquiseastabl
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Partie Il, que cette incrémentation minimale induit un déplacement toujoérsaaf a 0,1nm,

guelle que soit la position de la membrane.

3.3.Détection capacitive du déplacement

3.3.1.Introduction

Le principe de la mesure du déplacement a été exposé en Partie Il. Nous allons ici
aborder la mise en ceuvre de ce principe et décrire les éléments électronigesairesc

Pour les deux directions horizontales, les électrodes entourant la membrane sont
polarisées par un courant alternatif produit par un oscillateur. Le courant deidsiteles
déséquilibres des ponts capacitifs que forment les couples d'électrodes serai amver
tension amplifiée et mesurée a l'aide d'une détection synchrone. Pour laodiréctijui ne
possede pas d'électrode symeétrique, une capacité équivalente sera intégrée alaung le
électronique. La Figure V.6 représente un schéma fonctionnel de I'ensemblectediétjue
de la mesure du déplacement.

Nous allons a présent étudier chacun des éléments électroniques nécessaires :

— trois oscillateurs (pour chacune des trois directions X, Y et Z)

— un amplificateur trés bas bruit pour convertir le courant de fuite en tension a la
frégquence d'excitation.

— trois détections synchrones pour s'affranchir du bruit électronique

— un filtre passe-bas lié aux détections synchrones pour ne récupérer que la
composante continue du signal apres traitement, proportionnelle au déplacement

— un dispositif de conversion analogique-numeérique pour traiter les informations par
PC

— un dispositif de communication entre |'électronique de mesure et le PC
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Ampli HT \4 V + v sin( )
0 - 300V
é Cl :
—
z C2
-vsin( wt)
Oscillateur +vsin(wy Changement de
sinusoidal signe
A 4
Réglage de
la phase
Filtre l
passe-bas Multiplieur Ampli
N\ analogique bas-bruit
ain=G
lvout
Convertisseur
analogique- > RLSJSZ?’,Z > PC
numerique

Figure V.6 : schéma fonctionnel de I'électroniqeentesure du déplacement

3.3.2.0scillateur
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Comme les autres éléments de la chaine de mesure, ses caractéristigant &toe

trés stables en température. La solution retenue consiste en latiéalidain oscillateur

numérique pour obtenir une grande stabilité de I'amplitude. L'idée est d'écrire urssimBis

bits dans une mémoire, de I'adresser avec des compteurs et de convertir les donmées ave

convertisseur numérique-analogique (CNA) (Figure V.7).
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i Oscillateur sinusoidal

Mémoire Filtre :
dL rogrammée i i
Horloge —p| Compteur > P a%/ec un ——p{ CNA passe-bas —-—>
sinus

Figure V.7 : chaine de fabrication du signal siniaso

Nous voulons un sinus de fréquence voisine de 80 kHz, soit une période dpsl2,5
Le nombre de points est 256 (8 bits). Il faudra une mémoire a acces rapide :
12,5us
256
La vitesse d'adressage de la mémoire doit étre plus rapide que 48ns. Nous utilisons un
M27C512, EPROM (Erasable Programmable Read Only Memory) de chez

STMicroelectronics avec un temps d'accés maximal de 45 ns. Pour la diregtidrodkoge

=48,8ns

est constituée d'un circuit oscillant de fréquence 20 MHz (50 ns de période).dueefrée du

sinus est donc :
1

SOnx 256 78,125kHz

Ce sinus numérique est ensuite converti par un convertisseur numérique-analogique 8
bits de précision, le HI5660. Son intérét est d'avoir une stabilité du niveau de soriise
entre 50 et 100 ppm/°C, ce qui reste acceptable. Ce convertisseur a aussi levgraagede
générer, avec le méme mot binaire, deux sinusoides parfaitement identiquesne@iveau,
de méme période, mais de signes opposés, propriété utilisée pour la détectiotiveagdaci
déplacement. Cette propriété est importante car elle évite d'induire un chamgeenphase
avec une électronique supplémentaire, ce qui entrainerait un déphasage supplémentair
acceptable pour la détection synchrone.

Ce dispositif est reproduit deux fois avec des fréquences différentes pour leémdsec
Y et Z. Pour Y et Z, nous prenons des circuits oscillants de 18,432 MHz et 16 MHz
respectivement. Les fréquences des sinusoides sont alors de 72 kHz pour Y et 62,5 kHz pour
Z.
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La sortie du convertisseur numérique-analogique se fait en courant sur une résistanc

de 50Q et posséde une dynamique de 1 V. Un amplificateur double I'amplitude du signal et
adapte I'impédance entre l'oscillateur et I'étage suivant. Notons qu'a ce égesignaux ont
un signe (positif ou négatif) fixe. Il ne s'agit pas encore de signaux alternatifs.
condensateur élimine leurs composantes continues pour en faire les sighauxisltegnatés
sur 0 dont nous avons besoin. Le gain est modifiable en changeant les résistances ee contre
réaction. Ces résistances sont précises a 0,01% et stables a 2 ppm/°C, ce qudf@mir un
gain lui aussi précis et stable.

Nous avons procédé a des mesures de la tension efficace du signal sinusoidal en
fonction de la température. Nous avons mesuré une dérive du niveau de tension de 60 ppm/°C

correspondant a celle du convertisseur numérique-analogique.

3.3.3.Amplificateur

Son réle est d'amplifier le courant issu du capteur capacitif lorsqu'un dépatest
effectué, et de convertir ce courant en une tension. Cette tension est fonctioplacedéent
de la membrane. En raison de la faiblesse des grandeurs a mesurer et par corggsgjuent
faibles niveaux mis en ceuvre, cet amplificateur devra étre tres peu bruyantrdulpoiue

électronique. Afin de limiter les couplages capacitifs, il est situé a préxihaitapteur.

C=0,33pF
[ 1
Vréf i i
¢ 1 | e | RZ
R =10GQ —
Cl C3 1
R _ R,
E S G T
2 + out
T_ VS Vout
Vg " - = c

Figure V.8 : schéma de principe du systéeme d'aioalibn du signal du au déséquilibre du pont capfci

R .
Le gainG du second étage val(B=—ﬁ2 et le signal de référencég,—=VSinwt .
3

C: et C, représentent le capteur capacitif constitué de la membrane et des électrodes
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Cs>>C 2. C3= 470 pFetC,,~0,06 pF Avec les notations de la Figure V.8 nous avons :

i=i,+i, (V.4)
iI~—Vg5jwC (V.5)
i~VJCiw (V.6)
I,~—VjC
2 JL0 (V.7)
i=v(jC,w—]jC,w)=—VsjCw (V.8)
d'ou
Vs GG (V.9)
% C
et
Cc,—-C
V,.=G. lc 2v (V.10)

avec le gain G 20,v = 2 V.etC = 0,33 pE
En tenant compte du bruit B(t) en sortie du premier étage, nous aurons en sortie de

I'amplificateur bas bruit :

C,-C
Vout:G'[ 1C 2VSiﬂwt+B(t)] (V.11)

L'amplitude v du signal sinusoidal d'excitation doit étre parfaitement stéibled@ne
pas fausser la mesure du déplacement, d'ou la réalisation de 'oscillateugneméri

Une application numérique de cette formule avec les parametres précédentggent ¢
montre que la sensibilité mécanique du déplacement sera limitée essamgigipar le bruit
B(t), et par la difféerence d'amplitude de la tension d'excitation a chaque borne du pont
capacitif, différence susceptible de produire la circulation d'un courant ndraed la
membrane est au repos.

Le bruit mesuré en sortie de I'amplificateur pour une fréquence de 78 kHz est de
27uVrms/yHz . La mesure est effectuée en connectant |'entréesdel€masse. Le gain du
premier étage vaut alor€/C = 28484 et le bruit ramené a l'entrée du premier étage

d'amplification est 0,95 nVrms/Hz, ce qui est inférieur au bruit maximum du transistor
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d'entrée selon les spécifications du fabricant. Du point de vue mécanique, ceesiruit
équivalent a un déplacement de la membrane inférieur &5m.00r, le bruit mécanique di a
I'agitation thermique est de I'ordre de 5., mille fois plus important. A ce niveau, le bruit

d'origine électronique est donc parfaitement négligeable pour I'application visée.

3.3.4.Détection synchrone

La fonction d'une détection synchrone est I'extraction d'un signal utile a frequence
fixe. Ce signal est ensuite converti en une grandeur continue. Dans le cas qui nous occupe,
nous souhaitons obtenir une tension continue proportionnelle au déplacement de la
membrane. Cette tension continue sera finalement numérisée pour étre pait€C. La

Figure V.9 donne un schéma logique des actions de la détection synchrone.

En sortie de I'amplificateur bas bruit nous avons, en tenant compte des sources de bruit

B, un signal \,: d'expression :

C,—-C
Vout:G'[ 2C lvsinthrZBwsinwt] (V.12)

w

avec
vsinwt=V, signasinusoidederéférenc

En sortie du multiplieur analogique (ma) de tension de référense M V, et aprés
passage par le filtre passe bas de second ordre de fréquence de coupure a 5 Hzgilqueres

la composante continue proportionnelle au déplacement et une composante fréquentielle du

bruit notée Bnous avons :

VRef'Vout G Cl_CZ 2 G

v m n C 2V,

L'intensité du bruit en amont du multiplieur est faible devant devant celle de cet

appareil, annoncée comme égale a 1,4 dMz . Cette valeur limite la détection capacitive a

5§C=5.10 *°F soit & un déplacement de 0,2 4z
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L'électronique de détection des déplacements de la membrane atteint $es fiour
la détection d'un déplacement de 10 pm. Une amélioration de ce point est en cours de
réalisation : il s'agit de jouer sur la valeur du gain G de I'amplificateubbais en en faisant

un gain non plus fixe, mais variable, afin de profiter au mieux de la dynamique du systeme.

Signal de
réeférence
Ref
Détection synchrone
Réglage de
la phase
Filtre l i
asse-bas \Y, T i .
P — Multiplieur < i __ Signal en provenance de la
analogique : Pt i ;
N\ i membrane via I'ampli bas-bruit
: Vout
lVDS
Convertisseur USB
analogique- —P> > PC
numérique RS 232

Figure V.9 : schéma logique des actions de la diétesynchrone
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4. Interface PC / Electronique

Les signaux que l'on souhaite enregistrer et traiter par le PC sont amenés a un
multiplexeur qui, adressé par la PC via la carte NI, les redirigera vers un rtisseer
analogique-numérique. La chaine de transmission de l'information entre le ceseertet le
PC est constituée d'un optocoupleur, d'une adaptation du port standard RS232 vers le port
USB et, finalement d'un port USB relié au PC. La carte National Instruiiifitoue donc
un réle important dans la commande des tensions induisant le déplacement par force
électrostatigue comme expliqgué dans le chapitre précédent, et dans l'adressage du

multiplexeur. La Figure V.8 représente un schéma fonctionnel des chaines de commande et de

mesure.
—» Ampli haute tension X+
— Ampli haute tension X-
— Ampli haute tension Y+
— Ampli haute tension Y-
— Ampli haute tension Z
Carte
! X > N o
. c c c hord
National e oS¢ o¢ D ° o
35 Bs Bs § g9
e Qe 9oc¢ < =
sz 28 38 § I3
PC Instruments & & » £ &5
—p Convertisseur
_L Multiplexeur ——Pp| Analogique -
—> Numérique
Adressage
—— USB — Adaptateur 4—— Optocoupleur
-
RS232 / USB plocoup

Figure V.10

La principale raison pour passer du port RS232 au port USB est que ce dernier
posséde sa propre alimentation. Cette alimentation permet d'intégrer un optaccagple
dispositif, ce qui permet d'éviter l'apparition d'une boucle de masse entre letPC e
I'électronique de mesure.
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Partie VI — Caractérisation des prototypes
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1. Introduction

La procédure de microfabrication développée en partie IV et I'électroniquetedécri
dans la partie précédente nous fournissent des dispositifs fonctionnels (FigurellVedt).
alors possible de vérifier la validité de nos calculs préparatoires et lextéastiques
effectives de ces dispositifs.

Le temps nous a malheureusement manqué pour concevoir un dispositif intégrant le
positionnement d'un échantillon et permettant I'étude effective du flux therraiguaers la
pointe. Cette partie expose les résultats des caractéristiques thermigtlestromécaniques
de l'actionneur.

@) (b)

Figure VI.1 : prototype en test dans sa boite ét@nda), vue générale et (b), détail du prototype.

2. Caractérisation thermique

Elle consiste en une évaluation des parameétres thermiques caractésistaums
prototypes :
— la capacité calorifiqu€ de la membrane

— la conductance thermiqiede la suspension
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2.1.Etalonnage du thermomeétre et de I'élément chauf  fant

L'étalonnage du thermometre et de I'élément chauffant en platine s'efeecplacant
le prototype considéré dans une étuve thermostatée (de 20 a 80 °C). Les résult@tssliné

avec la température et reproductibles, sont présentés dans le Tableau IV.lela dwa

coefficienta est calculée a partir d'une valeur de référence des résistances a 0°C.

R (Q), 20C dR/T (Q/T) o (/T) o (LQ.cm)
Elément chauffant 1550 3,2 0,0021 15,4
Thermomeétre 104 0,22 0,0021 15,2

Tableau VI1 : caractéristique électriques des ééimen platine

2.2.Mesures en régime continu

On dissipe dans I'élément chauffant une puissance corfénligétalonnage précédent
permet de relever ['élévation de températud€ de la membrane et d'en déduire sa
conductance thermique avec le milieu extérieur par la relatlgrK-AT . Le calcul dePo
integre la variation de la résistance de chauffage avec la températuraietgee 80% de la
puissance dissipée par effet Joule I'est au niveau de la membrane. Le couriuot ciocullant
dans le thermometre vaut +10 pA. Les mesures ont été effectuées pour diféraletarsP
de pressions. SiP<2mbar, on se situe dans le régime moléculaire avec un coefficient
d'échange surfacique proportionnel a la pression [VI-1]. Nous avons observé cette
décroissance linéaire de la conductance thermique globale qui converge, IBrianeevers
zéro, vers la valeur due uniguement a la conduction solide par les ressorts. L'etioapal
P = 0 des mesures effectuées sur une plage de 2@ BD.1F mbar fournitk = 170 pW.K.
Sous un vide secondaire de 5%Mbar, on mesur& = 140 uW.K%. Ces résultats sont a

comparer a la valeur calculée dans la partie I, a savoir 160 {W.K
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2.3.Mesures en régime alternatif

Ces mesures permettent d'affiner I'évaluation de la valeur de la conductamo)tiee

K, et de déterminer la capacité calorifiqCiele la membrane.

L'application d'une tension alternatixé a la pulsationay aux bornes de I'élément

2

, . . ) \Y;
chauffant de résistand&: dissipe une puissand® = Py + Po.coS 2wt, avec F’o=—2RC . La
h

réponse en température de la membrand est ;+ AT +6T cog 2w, t+¢) | avec :

AT=% élévation continue de la température consécutive a la dissipation continue
dePo.
5T——Fo : . . _
K V1t i’ amplitude de la modulation thermique de pulsation 2w

T=% est le temps de réponse thermique [VI-2,3].

Le thermometre de platine est parcouru par un couralérnatif a la pulsatiomu. La

tension V a ses bornes obéit alors a :

v=R,(1+«Ty)icosw, t+Ryx.i. AT cosw, t+Ryx.i.6 T cos2w,t+¢)cosw,t (VI.1)

— N S N -
~ ~N —~—

Vi vV, Vs

Le premier term&/; est celui mesuré en I'absence de chauffage.
Le second term¥,, a la méme pulsatiog, est I'augmentation due.

Le troisieme term&/; comporte l'information sudT et donc su€. Il se décompose en :

~ Ryx.i.oT

v, = 5 [cos((w1+2w2)t+qb)+cos((w1—2w2)t—qS)] (VI1.2)

On doit observer une décomposition spectrale du signal en deux termes d'amplitudgieent

a w; 2wy qui permet la déduction @

Une résistance stable en température, de valeur égale al,1€sk montée en série

avec le thermometre pour assurer le débit d'un couraritO pA d'amplitude stable sous une
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polarisation de 1,115V a 111 Hz. Les deux prises de tension du thermometre sostaakée
entrées d'un amplificateur différentiel pour éviter les court-circuitsl@anasse. Le signal
amplifié est envoyé a un analyseur de spectre HP 3562A (D00 kHz). Les variations de

Rch avec la température sont prises en compte pour le calcub.d@WRtre fréquencek=
2w,/2m ont été testées : 0,1 Hz, 0,2 Hz, 1 Hz et 2 Hz. Les mesures sont effectuéesdsous

secondaire poussé (de l'ordre d& dbar).

L'exploitation du spectre &, (mesure de; sans chauffage, de + v, avec chauffage
et déduction der,) a permis de vérifier I'évolution linaire dE, en fonction dedT et de
déduireK = 132 W.K, en conformité avec la mesure réalisée en régime continu.

L'exploitation des spectres @ 2w, a permis l'obtention déT(w, Po). La Figure

VI.2 souligne la décroissance d€ avec l'augmentation de la fréquence.

10

<.
S
L L P=28mwW
P =1,93 mwW
LP=1mw

01 \ \
01 1 10

f (Hz)

Figure V1.2 : variations d&T avec f, échelles
logarithmiques

La détermination de C provient de la relation :

2
1+ w?T _<5—T) (V1.3)

2
Le tracé expérimental d{%) en fonction dew (w = 2ay) est reporté Figure VI.3.

La pente de la droite fournit = C/K = 4,9 set C = 650 uJ.K', valeur cohérente avec celle

(760 pJ.KY calculée a partir des dimensions géométriques de la membrane.
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Figure V1.3 : tracé expérimental pour la détermioatde r

3. Caractérisation électromécanique

3.1.Introduction

La caractérisation électromécanique de notre dispositif a trois objectifs :
— veérifier que la membrane réagit a I'application d'une tension de commande
de la maniere attendue
— vérifier la fiabilité du systeme de détection capacitive

— determiner la raideur effective de la suspension

Le déplacemeniéd de la membrane résulte de I'équilibre entre la force électrostatique
et la force mécanique de rappel des suspensions. Pour de petits déplacements, on peut

assimiler la force électrostatique initialement appliquée a celleé&xarl'équilibre. Ainsi :

_&S(VY
sd=~ 2K <d0> (VI.4)
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ou l'indicei représente la direction du déplacem&ngst la raideur mécanique\éta tension
continue appliquée sur I'électrode considérée.

Le déséquilibre capacitif induit par ce déplacement dans une direction donnée est :

6d
0C=2--Co (VI.5)
0
ou G, est la capacité au repos.
On rappelle que la tension en sortie du premier étage d'amplification s'égitr&cha3.3) :

oC
Vou=G-gV (V1.6)
avecG=20,C=0,33pFv=2V.
Ainsi :

V 2
'@) (VI.7)

avecd, = 20 umetC, = 0,053 pE

Le relevé de cette tension en fonction \fedoit présenter une évolution linéaire qui
permet la déduction dK;. Si la raideur ainsi déterminée est compatible avec celle estimée
selon la formule 11.19, nous sommes assurés de la fiabilité du systéme de afétecti
électronique et de notre calcul de la raideur. La Figure VI.4 regroupe quatre mesures
correspondant aux directions X+ et Y.

60 | T T T T I T T 1 T I 1 T 1 T | LI T T I T T T T I T T L I T T T T i
40 | .
C 10 Commande en Y-
9 20 - .
c C A Commande en X-
S C ]
5 Of 7
>° - . o Commande en Y+
20 [ ]
- 1< Commande en X+
40 .
-60 C v v v v v bv v v v vy v bvv v by g by 0
0 5000 110 1510* 210" 2510° 310° 3510°
V? (VZ)

Figure V1.4 : signal de sortie en fonction du cad® la tension de commande appliquée
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En raison d'un signal résiduel constant, 'origine des courbes a été recentréeosur
Cependant, I'évolution quadratique du signal est confirmée. Les pentes tirées-igerka
V1.4 fournissent : 562 N.mh < Kxy < 581 N.m'. Rappelons que le modeéle simplifié de
I'évaluation numérique dex avait fourni Kqy = 617 N.m'. Ces résultats sont satisfaisants,

tant du point de vue de la micromécanique que d'un point de vue de I'électronique.

3. Conclusion

Nous avons procédé aux caractérisations thermiques et électromécaniques
d'échantillons achevés. Les caractéristiques expérimentales ont été éespax calculs
effectués avant la fabrication des prototypes. Les écarts observés entrealéess
expérimentales et les valeurs calculées sont de l'ordre de 10%. En dépit desisiopsé
indissociables de tout procédé de microfabrication, nous voyons que les prototypes possédent

les caractéristiques attendues.
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Conclusion générale

La recherche d'une approche originale pour évoluer vers des mesures thermiques
guantitatives a petites échelles est a l'origine du projet dans lequel je mensessi. Le
développement d'un micro-atelier isolé thermiquement et intégré a un actionneuuoé
alternative intéressante pour progresser dans ce domaine.

Si le principe général du microfluxmetre est intrinsequement simple, ssataih
micromécanique et la mise au point de I'électronique qui lui est associée ont wultgsien
les difficultés expérimentales. La microfabrication de l'actionneur &s#i@ la levée de
nombreux verrous technologiques. Il a fallu exploiter au maximum les possibilitésoffarte
la plate-forme « Nanofab » du CRTBT pour répondre aux exigences imposées par le cahier
des charges et par les nombreuses étapes de microfabrication. Le procédé ti@étatierce
microfluxmetre est maintenant maitrisé. Ce travail a permis égaldme@ételoppement d'un
procédé d'électrodéposition de microstructures tridimensionnelles qui devoaivetr
naturellement un prolongement dans d'autres applications comme par exemplesktiogali
de réseau de micropointes.

L'électronique associée a ce microsysteme, développée a l'aide du serutcendue
du laboratoire, doit continuer a étre étudiée. Il faut déterminer I'origine dulsigsiduel qui
empéche de bénéficier de la pleine sensibilité mécanique attendue. Néanmfbislité du
principe de la détection des déplacements a été vérifiée.

Le systeme de thermométrie et de régulation thermique est opérationnelcéirtsst
frustrant de ne pas avoir pu tester le comportement du microfluxmétre dans desorenditi
réelles d'exploitation, mais toutes les conditions sont désormais réunies pour tgie cet
finalisation aboutisse prochainement.
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Appendice : présentation des techniques de lithographie

D'abord développée et employée intensivement en micro-€lectronique pour la
fabrication des « puces », puis en micromécanique pour les MEMS (Micro Electro
Mechanical Systems, micro-systemes électro-mécaniques), la lithogrgpdimet de
reproduire dans des couches minces de matériaux divers des motifs de toutes ytailles

compris micro- et nano-métriques.

1. Principes

La lithographie optique, la plus employée, comprend I'ensemble des procédés de
gravure photochimique consistant a réaliser des circuits intégrés et/ou des MEMS
principe en est le suivant : dans un premier temps, une couche de résine photosensible est
étalée par centrifugation sur la couche mince que I'on souhaite usiner et subituitndeec
durcissement. Elle est ensuite insolée par un rayonnement ultra-violetnesrznes étant
protégées par un masque représentant le motif que I'on souhaite obtenir dans la couehe minc
(ou son négatif si I'on utilise une résine dite « négative »). La rayonnement UV va dese
liens chimiques, fragilisant la résine (ou la renfor¢cant dans le cas d'ume késiégative » en
créant des liens chimiques). Un développement dans un bain chimique adéquat élimine la
résine insolée (ou, au contraire, la résine protégée par le masque si efiégesive). La
résine restante servira elle-méme de masque lors d'une attaque chimique ou impigsein
éventuel second recuit de durcissement, et préservera la partie de la couckeqnigie
recouvre, y reproduisant le motif initial (ou son négatif dans le cas d'une résingveggaa
derniére étape consiste a dissoudre la résine désormais inutile au moyen dessmiveet

solutions chimiques spécifiques. La Figure A.1 résume I'ensemble de ces étapes.
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2. Procédures standards

Ce chapitre expose les procédures de lithographie les plus fréquemment utilisées

durant la mise au point et de la fabrication de notre dispositif.

Processus ktho-1 »
— Résine Shipley 1818

— Etalement : 30 s a 4000 tours/mn, accélération 2000 tours/mn/s

— Recuit : 1mn sur plaque chauffante a 115 °C

— Insolation UV : 35 mJ/ctm

— Développement : 25 s dans une solution Microposit Developer
Concentrate/eau déionisée, proportions 1 : 1

— Attaque chimique de la couche mince

— Nettoyage de la résine restante a I'acétone, ringcage a I'eau déionisée et

séchage au jet d'azote

Processus ktho-2 »

La seule différence par rapport a « litho 1 » est I'ajout d'un second recuit
de 5mn sur plaque chauffante & 130 °C apres développement, ceci afin de durcir la

résine en prévision des attaques ioniques et certaines attaques chimiques

3. Masques

Dans le cadre de mon travail de thése, j'ai utilisé deux types de masques. Dyne par
des masques constitués d'une couche de chrome déposée sur une plaque de quartz dont je
détaille la fabrication par lithographie électronique en chapitre 1V-4. Biaptart, des
masques dits « Info Elec » dont la fabrication est sous traitée a la societEled : a partir
des caractéristiques géométriques du motif, le masque est obtenu par ioptassr d'une
encre opaque aux UV sur une feuille de plastique. La méthode de fabrication de cessnasque
est simple et rapide, mais peu adaptée lorsque les motifs possedent desldéaitensions

inférieures a 20 um.
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—— Couche mince
— Substrat

Etalement de résine
par centrifugation

— Résine
Rayonnement UV
e
asque
Insolation aux UV a
travers un masque
Déwveloppement de la
résine
v v

Attaque de la couche
mince

= = Elimination de la
résine restant
Lithographie achevée.

Cas d'une résine positive Cas d'une résine négative

Figure A.1 : principe générale de photo-lithograghi



Page 132



Communications afférentes Page 133

Communications afférentes

Articles parus dans des revues scientifiques

Electrodeposition through thick photoresist moulds for the fabrication of a sharp
chromium microtip

E. Lennon and F. Ayela
J. Micromech. Microendl2 (2002) 122-127

Déplacements sub-nanométriques tridimensionnels imposés a une membrane en silicium et
application future a la microscopie thermique

E. Lennon, J. Chaussy, F. Ayela

Nano et Micro Technologies.Vol 1 — n°3-4/2000-2001, 439-455 Hermés Science
Publications

Actes de congrés nationaux et internationaux

DTIP 2003, Mandelieu 05-07 mai 2003. E. Lennon and F. AyelMicrofabrication of
electroplated integrated chromium tips onto a silicon actuatar,2003 Design, Test,
Integration and Packaging of MEMS/MOEMS, IEEE Catalog Number 03EX713, p353-
355 (communication invitée)

Actes du Congres Francais de Thermique : Thermique & Microtechnologies, Grenoble 03-
06 juin 2003. E. Lennon, J.L. Mocellin, J. Chaussy, T. Fournier et F. Ayeligrosysteme
destiné a mesurer la conductivité thermique a I'échelle nanométrigjsevier Ed p901-
906(2003)

DTIP 2001, Cannes 25-27 avril 2001. E. Lenndn Fournier, J. Chaussy and F. Ayela :
Electrostatic actuator designed for capacitive detections of orthogonal displacements of a
few micrometers with a subnanometric sensitivity, Design, Test, Integration and
Packaging of MEMS/MOEMS 2001, Proceedings of SPIE Vol. 4408, p54328471) (

Présentation par poster :

MINATEC 2001, Grenoble 2-6 avril 2001A silicon actuator for nanopositionning in
three dimensions
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