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ABORDAGE

« [...] Pour aborder I'archipel des sciences, nous proposons une navigdtaaen-
contre des autochtones qui I'habitent. Il ne s’agit pas d’alé rencontre d’un peuple
dont on s’autoriserad se faire I'interpgéte. Encore moins de le@senter comme serviteur
d’'une cause -laérite, la rationalig, I'objectivite ?- qu’il suffirait de mettre en 8oe afin
gue leurs pratiques &tlairent sous une perspective juste. |l s’agit @wt'explorer les
relations multiples, actives et spulatives, que les habitants de I'archipel entretiennent
entre eux et avec ceux qui les abordent, des relations sans lesquelles I'archipé&iieai-m
n'existerait pas, du moins pas tel que nous le connaissons. Des routes mais aussi des murs
ont éte créés, des ports aemags, desechanges codés qui ont stabilis des identés
différentielles. Et tout cela ne constitue pas un front uni, neselte d’une strégie una-
nime des scientifiques face aux “autres”, mais @lutun ensemble d’enjeux, souvent
problematiques, parfois conflictuels, qui les engage les uns par rapport aux autres.

En d’autres termes, la question de I'énit’est pas seulement une questiongeas
propos des scientifiques, mais aussi et surtout une questi@e pas les scientifiques
eux-memes, et lesaponses appdresa cette question contribueatsituer les diferentes
communaugs scientifiques les unes par rapport aux autres aussi bien qu’avec ce qu’elles
définissent comme leur extieur.»

« 100 mots pour commencarpenser les scienceslsabelle Stengers et Bernadette
Bensaude-Vincent, Les erdgheurs de penser en rond.



ABORDAGE




En guise d’'introduction, sur les micro et
nano-technologies

Le déeveloppement des micro- et nanotechnologies, a d’ab@rggeng comme une
rupture scientifique et technologique par Drexler en 1981 Reprenant un cours de
Richard Feynman, doren 1959, il annonce l'ir@nieriea I'eéchelle moéculaire comme
la prochaine&volution scientifique et technologique. Si ce quétait alors qu’une utopie
a d’abordété accueilli avec beaucoup d’ironie, les perspectives desspar Drexler ont
rapidement acquis un statut d’horizon scientifiqusrée de main avec l&alisation des
premiers dispositifa effet-tunnel en 1982] et la syntlese des fullénes par Smalley et
sonéquipe B]. La coursea la matrise de modcules uniquestait alors lanee.

Aujourd’hui, le discours dominant de promotion des micro- et nanotechnologies s’ar-

ticule autour de deux arguments cogplentaires :

— Le premierénunere les applications nouvelles, issues de ces nouvelles technolo-
gies, qui vont bouleverser notre quotidien.

— Le second souligne le risque pour 'Europe de ne pas se hisser au régapdesnies
fondées sur la connaissance. Le spectre des controverses qui ont accertgpagn
déeveloppement des biotechnologies est bi&sent et Philippe Busquin, alors Com-
missaire Europen en charge de la rechercheglarait :« L'Europe a raé la evolu-
tion des biotechnologies, ne ratons pas celle des nanotechnofogies

Les (revolutions annories, trouvent leur origine dans la miniaturisation des ob-
jets et des structures fitidsées de mamire isoke. Dans le domaine deehergtique,
cette miniaturisation desquipements permet d’imaginer des sauts technologiques. Des
développements importants sont actuellement en cours dans le domaine des micropiles
a combustible, les applications années concernant essentiellement éeglipements
électroniques portables. Ce type d’application illustre une approche descenddidn, 0
miniaturisea I'extréme les objets de notre quotidien. D’autre part, la posghiit mani-
puler un faible nombre de metules, et d’adedera leurétatélectronique ouvre la voie de
I electronique maculaire. On voit ainsi appdtee de nouveaux sysmeselectroniques
hybrides, soit bass sur de nouveaux types de transistors, soit utilisant de nouveétbsm
des de stockage de lI'information, par exempitdt d’'oxydation de mélcules organiques
comme les porphyrines. On peegalement citer le@eloppement de marqueurs fluores-
cents« bio-compatibles, utilisés dans Etude du éveloppement embryonnair et au-
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torisant la mise au point dedguivalent de«< codes-barres colorés. Ces deux exemples
illustrent une approche ascendante,l'assemblage I'échelle magculaire tel qu’ima-
giné par Drexler permet deegérer des entis fonctionnelles nanagtriques.

Quoi qu’il en soit, cette description des possibles n’est pas anhistorique, eteap
un paysage (partie§ I'instantt de ce qu’on imaginétre une trajectoire probable des re-
cherches en nano-sciences. L'érpnce des biotechnologies aste titreéclairante : dans
les anrges 1980, il y avait un large consensus pour affirmer que les premiers organismes
gérétiqguement modiéis seraient animaux. Lésultat est qu’aujourd’hui, ils sont eresr
grande majoré vegetaux. Le @veloppement de ces sciences et techniguesrgentes
est jalon@ de multiples accidents et-orientations des trajectoires de recherche, au fur
eta mesure que certaines pistes disparaissent lorsque d’autres apparaissent.

D’'une manere gerérale, la miniaturisation des objets adtmonsidcerablement leur
rapport surface / volume, accentuant largement leur capaditteragir avec leur envi-
ronnement. Bien que celle-ci soit encore raghlee ], la firme allemande BASF (entre
autres) commercialisegjh une gamme de emes solairea base de dioxyde de titane
nanostructu#, montrant ainsi 'engouement pour ces technologies. Cet engouement est
encore plus flagrant quand on cherénestimer I'importance des investissemerég@d
réealigs.

Enfin, la focalisation de la recherche sur des objets de taille némigue amorce
une convergence entre des disciplines (et des commés)adientifiques qui s'ignoraient
jusque &. Les fruits de cette convergence se retrouvent sous la forme de dispositifs de
dépollution des sols, mais surtout dans &eloppement d’'une nouvelle instrumentation
pour la biologie. En effet, les dimensions des objets fal@scqar les techniques issues de
la micrcelectronique commenceatse rapprocher de celles des fragments d’ADN ou des
protéines.

Le vaste domaine des sciences du vivant s’est fortement resgudams la seconde
moitié du vingteme sécle, autour de la biologie dite n@mlulaire. Le postulat de base
consistait alorsa associer unane (g¢notype)a chaque caragete (ptenotype). Ce postu-
lat s’est troue renfor@ par la @couverte en 1953, de la structure de laé&oale d’acide
désoxyribonuaique (ADN) par Watson et Cricl]. Traiter avec ce postulat de base, que
ce soit pour exhiber une c@lation entre un caragte et une aquence d’ADN, ou pour
tester la validié du postulat, @cessite de pouvoiiderminer exprimentalement la nature
d’'une £quence. C'est la fonction despucesa ADN ». Les differentes pucea ADN
vont donc se diffrencier par la nature du support uglides techniques de fabrication et
de lecture. Les systes de biopuces disponibles commercialement reposent sur I'utili-
sation d’une s8quence d’ADN cible modiéea I'aide d’un marqueur fluorescent. L’hy-
bridation de cette cible avec unéguence sonde gréff sur la biopuce fait appanae
un signal de fluorescence sur la biopuce, qui est alors rae€atte technique autorise
le suivi en parakle d’un grand nombre de sondes, en utilisant uneécarau un scan-
ner. Il est alors possible de suivr&Volution temporelle du signal de fluorescence, qui
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renseigne sur la ceatique d’hybridation, et donc autorise unetekmination quantitative
des €quences recherebs. N\anmoins, I'utilisation des difrents systmes commerciaux
pour cetecter les rames équences dans lag@me solution laisse appéire, un tes faible
taux de recouvrement entre léxgsiences effectivemengtécees [7]. Plusieurs voies sont
donc exploees pour mettre au point unecthode de étection alternative de l&action
d’hybridation. En particulier, I'utilisation de plasmons de surfa8g[P], de transistors
a effet de champl[0] ou de capteurs microataniques1l] semblent prometteuses. La
singularie de cette derere technique propés par leequipes d’'IBM est qu’elle repose
uniguement sur des constatations@xmentales :&aliser une&action d’hybridatiora la
surface d’'un objet micro-atanique induit une&formation de cet objet. Les espences
initiales ontété reproduites par plusieuggjuipes, qui ont parfois obtenu désultats in-
attendus, toujours inexpli@s. Aussi, ce coin d’ombre est |@ntable point de dpart de
cette these.

Ce qui estegalement en germe dans levedloppement des nanotechnologies, c’est
la remise en cause de l&mharche rame « de 'ingénieurs qui consistea agencer au
mieux destlements mirisés pour ealiser une fonction géfinie. La demarche propre
aux nanotechnologieséf sug@rée par Drexler, consisterait maintenarge donner des
sysémes complexes, a@tenétudier les eactionsa divers stimuli, le sudes venant alors
de reactions inattendues. Dans ce contexte, c’est biena@organisation de tout I'archipel
des sciences de Stengers et Bensaude-Vincent qui est en marche. Ce qui esteagsur
revolutionnaire dans I'anement des micro- et nanotechnologies, c’est la recomposition
des liens, non seulement entre les commuggmstientifiques, maiggalement avec ce
gu’elles cefinissent comme leur extieur commun.

Ainsi, la reduction des dimensions des objets jusqies dimensions micragtriques

pose trois éfisa la necanique.

— Un défi experimental : comment aceder aux grandeurs @matiques ou statiques
pertinentes quand la dimension cagaistique des objets congids est s inerieu-
re auxéchelles usuelles ? Et quelles sont les grandeurs pertinentes ? En patrticulier,
'ensemble des essais standagdia I'échelle habituelle (c’esa-dire quelques di-
zaines de centigtres) @coule du fait que la tékance de fabrication de ces objets
est tes faible devant leur dimension ca@istique. Que mesurer alors quand la
geontetrie de I'objet consiéré est mal murisée ?

— Un défi pratique, qui consistea repenser les liens entre nide et exgrience,
puisque les grandeurs exfimentales pertinentes sont mogfs, et les mazles
réalistes encora construire.

— Un défi théorique : la dimension caraétistique des objets diminuant, le rapport
surface / volume, faible pour les objets usuels de &amique, gagne plusieurs
ordres de grandeur quand on atteint les dimensions matraqnes. Par coisgjuent,
ce cefi theorique consista mockliser des effets gcaniques surfaciques, quand, de
mangere un peu p&@mique, toute la canique des milieux continus éstrite sur
un élement de volume.

Aussi, ce manuscript s’articule autour de trois chapitres :
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— Le premier pesente des outils egpmentaux évelopges et caraérises pour la
mesure de champs de grandeur&niatiques I'échelle du microratre ;

— Le second gFsente une athode d’identification de pro@esélastiques et de char-
gement nécaniquex partir de mesures @édmatiques. En particulier, le praishe de
I'identification de pararatres de moglisation est abo#;

— Enfin, le troiseme et dernier chapitre consiste en I'application des outisqgnés
dans les deux premiers chapitéegivers cas de chargement, notamnéedés char-
gements d’origin@lectrochimique ou biologique.

Enfin, une &rie d’annexes illustre et comygik le propos, en psentant au lecteur les
développements exclusivement techniquéseassairea la compehension et/oa I'ap-
profondissement de certains points.



Chapitre 1

La mesure de champs de éplacements
a I’echelle micronetrique

Dans ce premier chapitre, une technique de mesure de
champs de @placements ada@é aux objets de taille
micronetrique est pesenée.

1 Contexte

L'objectif est ici d’obtenir par I'exgrience des grandeurs éimatiques relativea
des objets essentiellement bidimensionnels, dont les dimensionsecastapies sont la
dizaine de microratres dans leur plan, et du micretre dans Epaisseur. Une mesure
du deplacement de la surface d’un objet est donc susceptibleciére compktement
sa cirematique. De plus, ces objets pourrétte plaés dans des milieux relativement
perturtes (milieu aqueux par exemple). La techniguetiliser doit don@tre insensible
aux perturbations e&tieures. Les MEMS sont fabriga avec les techniques issues des
procecés d’obtention de la micrétectronique. Le praak utilise pour la fabrication des
objets emplogs est écrit sclematiquement sur la figurel La surface d’'un wafer de
silicium est oxy@e, pour former une couche de siliceepaisseur conbtée gtape 1).
Un masque enésine, reproduisant les formes que I'on souhaite obtenirgabts sur la
surface de siliceftape 2), de sorte que les portions de silice qui seront ca@sesont
protegees par la@sine. La silicex a nu» est alors dissoute et le masque ésine retie
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0 - Substrat de silicium monocristallin (wafer)

| 100 mm ,
| |
| |
| |
| |
[ |

l 525 um

1 - Oxydation thermique (formation de silice)

2 - Photolithographie

Masque éclairage UV

a) application de résine b) insolation c) développement
photosensible

3 - Gravure de la silice (isotrope)

a) Gravure humide b) Retrait du masque

4 - Gravure du silicium (anisotrope)

5 - Dépdt (or)

FiG. 1.1: Pro&ce d'obtention des micro-objetsénaniques empl@s.

(étape 3). La silice dissoute laisse apfitaeale substrat silicium, qui petre attaqé,
préféerentiellement suivant certains plans cristallins. Les solutionsagsis’affectent pas

(ou peu) la silice, de sorte que les structures en silice saelis par la gravure du sili-
cium. Les objets empl@s sont alors recouverts d’'une couche d’or. Chajape consiste

en un épdt ou une modification de surface. Les objets obtenus sont donc toujours des as-
semblages multi-couches, nominalement plans (voir figit)e On va alors montrer dans

les paragraphes suivants laaessié d'une mesure locale de champs dpldcements,

sans contact ni modification de la surface.
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50 micrometres . 100 micrometres

FiG. 1.2: Deux exemples de micro-objetsecaniques obtenus par le peok decrit sur

la figure 1.1.
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FiG. 1.3: Deux exemples @&prouvettes classiques!’échelle macroscopique, d'a&s
[17].

1.1 Une mesure locale

La figure 1.3 montre deux exemples &brouvettes classiques, utédiessa I'echelle
macroscopique pouraterminer le comportement de ragaux. Leprouvette (a) est une
éprouvette de traction. Elle est usuellement reerdans une machine qui permet d’im-
poser un éplacement ou un effort de traction global et de mesurdai{de d’'un exten-
sorretre ou de jauges detbrmation) la @formation moyenne (sur la base de mesure de
I'extensongtre ou sous la jauge) que subéprouvette. Silagonetrie de Ieprouvette est
bien matrisée (ce qui se traduit par desegjifications @onetriqguesa satisfaire), alors on
sait relier des mesures globales (effoéfarmation moyennea un comportement local
de I'eéprouvette pourvu que le comportement duénati soit homogne dans la zone utile
de I'éprouvette. Le corps dpreuve (b) estgalement unéprouvette de traction, concue
pour confiner les ptnonenes d’endommagement dans sa partie centrale. Le champ de
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contrainte est en effe@terogene dans cette structure, mais tant quetlangtrie, simple,
est matrisee, on peut faire I'hypo#tse que ce champ de contrainte locale est connu si le
matriau a un comportement hontge dans toute la zone utile.

En travaillant avec des objets dont au moins une de dimensiorgeXa centaine de
micrometres, plusieurgéquipes ont esséyde reproduira cetteechelle des essaisidi état
de contrainte est homege, tels que ceux pratigs et standardes pour des objets macro-
scopiques. Les premiers essais de tractioretnteali€s sur deg€chantillons maintenus
dans un cadrelP)]. Des essais de flexion soagalement&ali€s en utilisant un micro-
indenteur 3] [14]. Des essais d’indentation, de fatigue ou de fluage exiggalement
[15]. Neanmoins, quand la plus grande dimension de I'objet devieatigfrea un seuil
de I'ordre de la centaine de micr@tnes, la manipulation et I'immobilisation d’un objet
simple devient exdamement élicate. On notera cependant que Chasiotis et Knauss ont
dévelopg un dispositif de collage add@pfl6]. Afin de ne pas avoia manipuler de micro-
objets uniques et ises, on fait le choix ici de caraetiser des objets ataniquementéis
a un support (wafer de silicium).

La difficulté de sgcifier et de confiler les carad@ristiques dimensionnelles des micro-
objets est la prerare contrainté contourner quand les dimensions de I'objet diminuent.
Elle interdit notamment I'utilisation d’'une @thode globale, puisque les éohnces per-
mises par les pr@zes de fabrication (de I'ordre du micratre), compaes aux dimen-
sions de l'objet (la dizaine de micratres), ne permettent pas d’assurer I'hograite
desétats de contrainte. Par ailleurs, lorsque la micro-structureéesi kon support, les
conditions aux limites mcaniques sont mal connues. Par exemple, lorsque un objet est ob-
tenu par gravure dite humide», c’est la diffusion d’espces chimiques dans leactif qui
permet la dissolution progressive du substetdies 3a et 4 sur la figutel). Cette diffu-
sion est isotrope, et @me si la eactiona I'origine de la gravure se fait gferentiellement
suivant une famille de plans cristallins, la diffusion isotrope désegs dans la solution
limite la gamme de formes tridimensionnelles que I'on peut obtenir par ceégedEn
particulier, la liaison entre I'objet et son support sera souvetdridue”, comme on peut
le voir sur les figured.4et1.5.

5 micrométres

FIG. 1.4:a) Vue d’ensemble d’un microleviéwu (450 nm) /SiO, (700 nm) sur substrat
Si (MEB, 15 kV). b) Detail de I'encastrement (MEB, 15 kV).
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FiG. 1.5: Vue d’ensemble d’une micréprouvette de traction en silicium polycristallin,
maintenue dans un cadre en silicium monocristalliggtide [15].

1.2 Une mesure sans contact et sans modification de la surface

On a monte enl.1la nécessié d’'une mesure de champs depthcementsi.g., une
mesure locale) comme une cé@asience des prédces de fabrication des micro-structures.
Cependant, il est souhaitable que les moyens de mesure et de chargemenésmeloy

FIG. 1.6: Une poutre est@chiea I'aide d'une pointe de micro-indenteur, &ide [18]).

limitent pas I'acésa tout ou partie de I'objet congite, comme c’est le cas pour une me-
sure globale obtenue avec un dispositif de nano- ou micro-indentation (voir par exemple
[14] [18]), comme dcrit sur la figurel.6.

Par ailleurs, la dimension carécistique des micro-objets diminuant, leur compor-
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tement (n@canique, thermique mais aussi chimique, etc.) est dompar des effets de
surface, pludt que de volume. C’est ce qui en fait des capteuts gensibles de leur
environnement. Par coaguent, la mesure d’un champ depthcement, pour rester non
intrusive, ne doit pasétessiter de modification de la surface ou de contact avec celle-
ci. On ne peut donc pas imaginer utiliser des techniques deemintereronetrique ou

non (pour une g@sentation synttiqgue de ces athodes, on peut séférera [19)]), puis-
gu’elles recessitent le @0t d’'une grille adlerentea I'objet. De néme, on ne peut pas
utiliser de technigue de microscopeforce atomique (voirdQd]), qui présente en outre
I'inconvénient de gcessiter des temps d’acquisition longs, et celéird’ celicatea prati-

guer en milieu aqueux.

Enfin, il nous faut pouvoir ogrer avec des surfaces dont la rugpgeutétre tes
faible, souvent irdrieure au nanogtre. Par corequent, les techniques utilisant le speckle
dd a la rugosié de surface (voir notamment l'introduction d&] et [22]) sont, a priori,
inopérantes ici.

Une technique d’'imagerie intéfonetrique appaiddonc bien adagea une mesure
des champs deéplacements. La configuration la plus simple qui permetteédéser
cette fonction est celle de I'int&gfonetre de Michelson, dont un seima est peseng
sur la figurel.7. Ce type d'interéronetre aéte utilise en nécanique du solide pour

figure d'interférences

miroir de

lame séparatrice référence

source

objet observé
——— rayons incidents

----- rayons réfléchis

FIG. 1.7: Schéma de principe d’un integforretre de Michelson.

observer par exemple I'apparition de bandes de glissement persisidatesrface d’'un
métal soumisa un chargement de fatigu2d]. On observe alors une figure d’intérence
comme celle grsenge sur la figurd..8a.
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FiG. 1.8: Figure d’interErences obtenue en observant la surface d’un monocristal de
cuivrea l'aide d'un interéronetre de Michelsonaglke en coin d’air avant (a) et ags (b)
I'apparition de bandes de glissementétite [25]).

On obtient un ensemble de lignes de niveau,&sentant la difrence de marche op-
tique entre les rayons qui ont parcouru les deux bras de I'er@arktre. Sila rugosé du
miroir de eféerence est faible devant celle de I'objet obg&emiors ces lignes de niveau
repesentent la topographia (ine pente j@&s) de I'objet obseg. La difference d’altitude
entre une frange claire et une frange sombre est &éigatea ﬁ, avecA la longueur
d’'onde de la source utike, etn l'indice du milieu travergé. Apres une sollicitation de
fatigue, des bandes de glissement persistantes sont appdaumsgface du matiau, mo-
difiant la figure d’interérences enregigte (figurel.8b). Dans ce dispositif, les deux bras
de l'interferonetre sont spatialement bien distincts. Par éopent, les perturbations du
milieu ambiant (variations d’indices du@sla convectiona un gradient de concentra-
tion, etc...) seront &orglées entre les deux bras. Il s’ensuit uneétdihce de marche
suppementaire, dua la difference entre les milieux travéss qui va perturber la mesure
de topographie.

2 Mesure d’une topographie differentielle

2.1 Linterf erometre de Nomarski
2.1.1 Principe

Dans I'ensemble des techniques optiques é#issen racanique des solide&d, il
ne reste donc que la famille des technigaegdoublement. L'iée est de faire integfer
les ondes provenant de deux points proches sur I'objetdfplite les ondes issues de
I'objet d’'une part et d’'une surface déference d’autre part. Orealise ainsi une me-
sure diférentielle, moins sensible, a priori, aux perturbationgmstires. Ces techniques
de cedoublement ont surtoété declinées pour l'interérométrie de speckle4], on parle
alors dinterferometrie shearographiqueaguelle que soit la technique utiéie pour ealiser
le decalage entre deux points de I'objet. On utilise alors souvent le terme de cisaille-
ment, par analogie avecélasticie. En I'absence d’'une rugosisuffisante (c’es&-dire
tres inkrieure au dixéme de la longueur d’'onde) pouemgrer une figure de speckle,
on utilisera donc une technique interdnetrigue mesurant une topographie plugu’un
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champ de dplacement. De la @&me margre qu’en shearographie, on peut s’affranchir
de nombreuses perturbations en effectuant une mesueesattiffelle. Le dispositif de mi-
croscopie inteérentielle peseng sur la figurel.9 est celui initialement propéspar No-
marski 26]. Il utilise une diodeglectro-luminescente pougéklairage et une cagna CCD

pour I'enregistrement du signal d’intérence. Ce type d'integfonetre a @jaéte mis en
ceuvre pour Btude de la rugogtd’echantillons tes peu rugueux[/], [28], [29], [30].

Une diodeelectro-luminescente (LED de quelques dizaines de mW, de longueur d’onde
500 < A < 800nm) éclaire au travers d’'un polariseur une lanéparatrice. Le faisceau
arrive alors sous incidence normale sur le prisme de Wollaston. Le faigefi&ahi par la

lame est polarisa 45 des axes propres du prisme de Wollaston. Celui-ci transmet alors
deux faisceaux formant un petit angle. Ces faisceaux, pékonsthogonalement selon

les axes du prisme de Wollaston, sont fo&d la surface de &chantillona I'aide d’'un
objectif (de microscope ou photographique) travailihinfini. Apres €flexion sur I'ob-

jet, les deux faisceaux pola@s se recombinent dans le prisme avant de traverser la lame
separatrice. Le faisceau traverse un analyseur, dont I'axa 4Stde ceux du prisme de
Wollaston, eta 90° du premier polariseur. Orealise ainsi I'interérence entre deux topo-
graphies de la surfaceedakes d’'une longueuwt introduite par le prisme de Wollaston.

La figure d’interérences obtenue au foyer de la lentille tube est recueillie sur un capteur
CCD.

2.1.2 Le prisme de Wollaston

C’est le composant qui permet d’imposer des chemins quasi identiques aux deux bras
de l'interferonetre. Dans sa version la plus simple, il est conétide deux demi-prismes
d’'un magériau optiguement anisotrope : de la calcite (spath d’Islande) ou du quartz, qui
cristallisent dans unéiseau rhomk&drique ou hexagonal, respectivement. Dans ce cas,
les axes du regre delectrique principal sontéis aux axes cristallographiques, ce sont des
milieux uniaxes.

La figurel.10présente une lama faces paradlles d’'un milieu uniaxegclaiee dans
un plan perpendiculaira I'axe optique sous incidence oblique par un rayon de duoeni
non polarige. Elle transmet deux rayons polassorthogonalement. Sur la prémre face
traverge :

— La composante du rayon incident dont la direction de polarisation estéglarall

I'axe optique (ncte TE) est&fracke suivant la loi

n;sin(a) = ng sin(B'E) (1.1)

ou ng est l'indice extraordinaire et; I'indice du milieu ambiant.
— La composante du rayon incident dont la direction de polarisation est perpendicu-
laire a I'axe optique (ndte TM) est efracke suivant la loi

nysin(a) = nosin(B™) (1.2)

ou n, est I'indice ordinaire du milieu.
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caméra CCD
et lentille tube

analyseur - Z
polariseur x . ‘§/<E‘
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séparatrice
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Wollaston
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rayon incident
- ===~ rayon réfléchi

FIG. 1.9: Sckema de principe d’un integfonetre de Nomarski.

Dans un prisme de Wollaston, les deux demi-prismes ont des axes optiques perpen-
diculaires entre eux et parales aux ates. Lorsqu'il eséclaie par un faisceau de
lumiére non-polarige et sous incidence normale, il transmet deux faisceaux distincts,
formant un petit angle, et portant des polarisations orthogonales. La Bigumésente
la decomposition d’'un rayon incident en ces deux rayemergents et laéfinition des
angles. Les lois de Descartes nous donreetiinterface entre les deux demi-prismes

ne sin(B™) = nysin(0) (1.3)
Nosin(B'E) = ng sin(8) (1.4)

A la sortie du prisme de Wollaston (avec un milieu ambiant d’indice- 1)

sin(BLM) = ng sin(B™ — @) (1.5)
sin(BIE) = nosin(BTE —0) (1.6)

En consi@&rant maintenant que les angles sont petits demafwrai si 0 est petit devant
1), il vient
air —Bair ~2(no—ng)8 1.7)
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axe de symétrie

du milieu uniaxe ® \

—— Rayon incident (lumiére naturelle)

--=-- Rayon réfracté extraordinaire, polarisation
perpendiculaire au plan de la figure

===+ Rayon réfracté ordinaire, polarisation
dans le plan de la figure

FiG. 1.10: Trace des rayons traversant une lame d’unémat uniaxe positifrfy < ng).

ry

plan de séparation apparent /
/

FiG. 1.11: Schkema de principe d’'unéparateur de Wollaston.

En pratique|n, — ng | est tes faible, de sorte gu'il est difficile d’obtenir de granésdlages
(pour le quartz no — ng = —9 x 10~3, pour la calcite n, — ng = 0.17). Pour un prisme
classique en quartz, utibspour du contraste intérfentiel,|B1.M — BIE| est de I'ordre de
103 rad. Par ailleurs, les rayomsnergents du prisme de Wollaston semblentegmeer
dans un plan, qui peudtre locali€ a l'intérieur oua I'extérieur du prisme. On appelle

ce plan “plan de @paration apparent”. Sa position est une cérstique du prisme de
Wollaston utili.

2.1.3 Figure d'interférence obtenue

Sur la figurel.9, la direction de polarisation du faisceau incideglestionree par le
polariseur est regée par le vecteys. La direction selon laquelle le prisme de Wollaston
opere le ccalage est néty. La direction de la polarisatioreiectionrée par I'analyseur
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est repesenée par le vectewa. Les directions orthogonales, dans le plan du prisme, sont
notéesq, x, b, respectivement. On not& I'amplitude du faisceau non pola@sncident

sur le polariseur. Si, est le facteur de transmission du polariseuggle rapport entre

les amplitudes transmises avec des directions de polarisation orthogonales, le prisme de
Wollaston eséclaie par deux faisceaux incidents, portant des polarisations orthogonales
Epppb etEpq, avec

Pour une source incéhnente (LED), ces deux faisceaux sont ingants, et doivent donc
étre traies £paément.et, repesente le facteur de transmission du polariseur pour une
polarisation orthogonale sa direction priviégiee. Pour un polariseur parfagt, = 0.

Apres avoir traversle prisme de Wollaston,&tre gflechi sur lechantillon, puis avoir
traver€ I'ensemble prisme de Wollaston-lamepsaratrice, le premier faisceau porte la
polarisation

Enp = tn [(Epp(p)’))ei(per (Epp(px))x (1.10)

ou @ est le dphasage introduit par 'ensemble Wollaston-objet entre les faisceaux portant
une polarisation suivant et x, t, est le facteur de transmission de I'ensemble. Enfin,
I'analyseur transmet un faisceau portant une polarisation

Eap = Epad+ Eppb (1.11)

avec
Epa = tatn | (Epp(PY))€9(ya) -+ (Epp(pX)) (xa) | (1.12)
Epb = Ealatn | (Epp(PY))€2(yD) + (Epp(PX)) (xb) (1.13)

ou t, est le facteur de transmission de I'analyseuggtt le facteur de transmission pour
la direction d’extinction. Lintensé| d’un point dans le plan image est d@epar

(-)* désigne le conjugeide(.). On mene exactement le@me calcul avec le second fais-
ceau, pour obtenir l'intengit ;. Ces deux faisceawtant incokrents, on somme ces deux
intensies pour obtenir, dans une configuration age) = (x,b) =

| =lo+Acog @+ ) (1.15)
E 2

lo = | Ota;ntp’ (1—1—85)(1-1—8%) (1.16)
2

A |Eotatntp| (1-e2)(1-e2) (1.17)

2
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Le contraste de la figure d’intéfence

A (1-g5)(1-¢p)
lo (1+€2)(1+€3) (1.18)

vaut 1 si les polariseurs sont parfaitg & €, = 0), et ceerdt si €54 ou €p s’€loigne de O.

Le méme type d’expression auréit obtenu avec degthuts d’orientation de I'ensemble
analyseur et polariseur, si bien que I'on coisata la formeX.15 comme suffisamment
gérérale pour écrire la figure d’interence obtenue dans le cas d’un montdagt. Par
ailleurs, on obtient exactement leéme Esultat en menant le calcul en supposant que
les deux faisceaux portant les polarisati&gp et Epqq sont colerents. Cela signifie que
des effets de&polarisation introduits par wément du montage autre que les polariseurs
auraient le reme effet. La figurd..12 préesente un exemple de figure d’interénces ob-

70 micrométres

L

L LI

FiG. 1.12:Image d’interérences obtenue en observant deux poutres simikaiceie de
la figure 1.4 avec un&talage de I'ordre de 50 micratnes.

tenue en observant deux poutres similaaelle de la figurd.4, dans un milieu aqueux
avec un @calage de 50 microetres. On remarque distinctement les deux images du bord
du support et des poutres.

2.2 Quelles informations contient la carte de phase ?

Dans le paragraph21.3 on a consiéré que I'ensemble prisme de Wollaston - objet
introduisait, lors de I'aller-retour, ungghhasag® entre les deux faisceaux pola@sssui-
vant la direction de @calage du prisme de Wollaston et sa direction perpendiculaire dans
le plan du prisme. On cherche &icetailler I'information contenue dans la carte de phase
@ a l'origine de la figure d’inteérencel qui peutétre enregisére sur la ca@ra. On se
propose donc degdtomposer la phase totale en une contribugigivenant de I'objet, et
une contributionpy due au prisme de Wollaston

O= G+ Qw (1.19)
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On nene les calculs, dans les partg8.1et2.2.2 en supposant une source ponctuelle, et
donc un unique faisceau traversant le prisme de Wollaston, sous incidence normale. Dans
la partie2.2.3 les €sultats obtenus sonérerali€s pour une incidence quelconque dans

le plan de syratrie du prisme.

2.2.1 Phase introduite par I'objet

plan focal
arriére

<

objectif

FiG. 1.13:Tracé des rayons issus d’un point source dans le plan focaramiune lentille
convergente et du point image dans leme plan.

Phase produite par un planincliné La figurel.13présente le tra&des rayons qui per-
mettent de construire I'imaded’une sourcessituée dans le plan focal aétie d’une len-
tille convergente. La lunéreémerge de la lentille en un faisceau paria| et esté&flechie
au travers de la lentille par un plagfiechissant, épourvu de rugosit Comme les rayons
réflechis sont paradles, ils convergent tous au pointsitué dans le plan focal agte.
D’apres le principe de Fermat, tous ces rayons ont parcour@feerchemin optique. Par
suite, si le prisme de Wollaston est positiénte telle sorte que son plan deparation
apparent est confondu avec le plan focalagide la lentille, les rayorsmergents du
prisme de Wollaston au poir8 sont deux des rayons de la famille teacsur la figure
1.13 La seule diféerence de marche introduite par I'objet lors d’un aller-retour est alors
introduit a la €flexion, si et seulement si le comportement eftexion de |echantillon
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est leterogene. Dans la suite, on consigra le comportement egftexion des surfaces

obsenees comme homeaége, en ne s'iressant qu’'aux effetsélsa la topographie de
I'objet.

Phase produite par une diference de hauteur La construction pgecedente est repro-
duite pour un objet @sentant une marche de hautAarsur la figurel.14 En pointilles

L
____________ e
plan focal | m 0
arriere i i\
1 il !
L0
1 I . f
|71
F
[ I A
P
b
1ro1 '
1y ] '
< 5 >
objectif b1 '
J ! .I "
L
L)
[ N
I
4

objet

FiG. 1.14:Tracé des rayons issus d’un point source dans le plan focaramiune lentille
convergente et du point image dans leme plan, pour un objet @sentant une marche.

est traé le rayon éflechi dans des conditions similaira<elles de la figuré.13 c’est-
a-dire sans marche. La déffence de march&,, introduite par la marche est aj@at en
parcourant les segmensB] et [BC], ou C est obtenu par projection orthogonaleAisur
[BD]. Cette diference de marche&rit, dans un milieu d’indice

om = nx(AB+BC)
B Az Azcog2a)
= 2 (oga + et )
= nx2Azcoqa) (1.20)
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ou a est I'angle d’incidence sur I'objet. En preene approximation, on peut congéier
guea reste faible. On a alors

21y N 4TAz
N T A
Si I'hypothese pecdente est mise eretaut, par exemple si I'on utilise un objecéf

forte ouverture nui@rique, alors I'expressiorl(21) peutétre remplaee, dans la limite
des ouvertures nueniques inérieuresa 0.3, par I'expression approéle

(1.21)

B 4TnAz
A

ou | est un parartrea calculer en fonction de I'ouverture nénque. Le calcul corres-
pondant estetaille dans 'annexd, et fait intervenir 'ouverture nuérique de I'objectif
utilisé et la epartition angulaire de puissance lumineuse incidente. Il est usuel de retenir
une fonction de la formB(a) = (coga))™, o mest un exposantpendant de &clairage

et de I'objectif. La figurel.15montre la valeur de la correcti@gapporter, en fonction de

(1.22)

1.045

ouverture numérique

[ 0.5 1 15 2
exposant m

FIG. 1.15:Carte de la correctionpour une ouverture nuenique variant de @ 04, et un
exposanmm variant de (a 2.

I'ouverture nungrique de I'objectif utili& et de I'exposantn. Ce calcul est valable si la
figure d’interrences couvre moins d’'une dizaine de franges. L'influenama der cette
correctionétant regligeable, la dorge de la seule ouverture nénque (si celle-ci est
inférieurea 0.3) permet d’effectuer une exploitation simple de la phggse

2.2.2 Phase introduite par le prisme de Wollaston

Fonction de phase du prisme de Wollaston Dans la suite, on appelld E(y) (resp.
I 1M (y)) le chemin optique parcouru par un rayon pokafi< (resp.T M) lors d’une tra-
versge du prisme de Wollaston quand le rayon, orthoganal face d’ente du prisme,
traverse le plan deéparation apparerit I'abscissey (I'origine sur I'axey sera pecige
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un peu plus loin). Au premier ordre, quand les directions de propagation dans le prisme
restent proches de la normaléa face d’entee, le plan apparent déaration est presque
paralkle aux faces du prisme, et les fonctioh§(y) etl!M(y) prennent la forme

ITE) = No(5 ~ytan(®)) + ne( 3 + ytari©) (1.23)
ITM(y) = e ~ytan®)) + no(5 -+ ytan(e)) (1.24)

En premere approche, ces fonctions permettent d’estimer l@mdiffce de marche intro-
duite par le prisme de Wollaston lors d’un trajet aller-retour.

plan de séparation

apparent ypas Yarm ) Yate
———— e o _}
plan focal i | kY t y
arriére i i I
iy i I
.l 1 1 .I ‘l f
N~ " | 4 |
0 1 1 -
/BTy | / A
.y "y | R |‘
I — [ '
» ™ ¥ | .
/4 Ba\r 1 | 1 '
! ' ! I. ‘| y
objectif \ * i., N
\ s ’
A | 4
\ ' .,! .,
k {1 .
\ I '
1\ 7 sl ’
. g Ly ’
\ 4 |s ’
\ Y3 IR ’
' A 4
(N "
\‘., | \'l
I objet

FIG. 1.16: Rayonsémergents et incidents sur le prisme de Wollaston, quand le plan ap-
parent de gparation est confondu avec le plan focaleide I'objectif.

Le plan de €£paration apparent est confondu avec le plan focal argre La figure

1.16 présente le tra& des rayons issus d’un rayon incident palalinenta I'axe, quand

le plan de éparation apparent du prisme de Wollaston est confondu avec le plan focal
arriere de la lentille convergente. Deux raydmsergents du plan dégaration apparent

a l'abscisseypas COnvergeront, au retour, vers leéme pointyrte = yrtm. Ce point

est, par construction, le syetrique d’'abscissgpas par rapporta I'axe de syrgtrie de la
lentille.
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1y

plan de séparation apparent
/

axe de symétrie
de la lentille

TUm

Y

FiG. 1.17: Rayons traversant le prisme de Wollaston (trajet aller-retour), quand le plan
apparent deeparation est confondu avec le plan focal@wide I'objectif.

On cEfinit le plan nédian du prismet, comme le plan orthogonal la fois au plan
de la figure et au plan deeparation apparent, passant par le p@nffigure 1.17). Le
point O est cetermire par la propét EO = OS On consi@re que le plan gdiantt, du
prisme de Wollaston estedak deT,, par rapporta I'axe de syrdtrie de la lentille. On
repere donc un point du plan apparent éparation soit par 'abscisyadans le repre lié
au prisme (origine I'intersection aveaty,) soit par I'abscissg =y — T,, dans le repre
lié a la lentille (origine fixee par I'axe de sy#trie de la lentille). On trace donc un rayon
incidenta la positiornypas= Tw — Y. Au premier ordre, c’esi-dire en ggligeant les effets
d’inclinaison du plan apparent dégaration, on conséte que les deux rayons poldss
au retour traversent le prisme de Wollastota positionyrTe = YrTm = Tw+ V. Les
chemins optiquel,F etlIM parcourus dans le prisme au cours d’un aller-retceervent
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(figure1.17)
1T ~ ITE(Tw—¥) + I E(Tw+ Vi)
ol — (Tw—§1)an(8)) + (0 + (T — ) tar®)
NE(D + (T +J0)1@n®) +1o(3 — (Tu+§) 1) (1.25)
IIM(TW—yt)“‘erM(Tw+37t)
e (2 (T 50)1an(©) + o( o + (T~ ) tar®)
(

o(0 4 (Tu+90)tar(8)) + ey — (Tu +9)tan(8)  (1.26)

12

ITI\/l
ar

12

12

La difference de marche est d@mpar
dwo = I7F —1IM = 4(ng — no) Ty tan(e) (1.27)

Celle-ci est in@épendante de la position a laguelle le rayon incidentgoetre dans le

prisme, et ne @pend que de la position de I'axe de $tne de la lentille par rapport au
plan nedian du prisme de Wollastdg,. On ceduit de lequation pecedente le dphasage

introduit par le prisme de Wollaston

Qo = 2T1-[4T\,\,tan(6)(n|; — o) (1.28)

On utilise cette propéte pour compenser leg€ghasages uniformes dans le champ.

L'objet est normal a I'axe de la lentille, le plan de &paration apparent est distinct
du plan focal de 'objectif Le calcul pecedent aétt meré en supposant que le plan
apparent deéparation du prisme de Wollastétait confondu avec le plan focal are de
la lentille. Toutécart aux hypothses ci-dessus va eritiar I'apparition d'un éphasage
suppEmentaire. Le trae des rayons correspondants essené sur la figurel.18 Le
plan apparent deeparation est transktiedpasparalelementa I'axe optique par rapport
au plan focal argre de la lentille, et subit unefaut d’orientatiornpas Dans ce cas, les
rayons polariésTE et TM, passant par la coordoeey le long du plan de éparation
apparent, le retraverse aux coordéaesyr Te etyrTm définies par

_1+tan(apag) tan(Br) dpas tan(B3r)
FRTE= Y] tanapag tan(BLr)  codpas) 1—tan(apas) tan(Bir) (129
Yrrm = _yl—l—tar(GPAS) tal’(Balr ) ) OpPAS tar(Balr ) (1.30)

1—tan(apag)tan(Bi!) cogapag) 1—tan(apas) tan(By)

Le dephasage correspondant est alors obtenu avec

e = L E(Tw+y)+ 1 E(Tw+YrTE) (1.31)
2~ T+ y) + 1M (Tw+YrTM) (1.32)
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plan de séparation
apparent

plan focal
arriére

objectif
\

objet

FiG. 1.18:Effet d'un défaut de mise en position du prisme de Wollaston.

La difference de marche est d@a(au premier ordre) par :

dw,pas= lar- — 13" = (N — no) tan(B) (4Tw + 2 [tan(Bzp") + tan(Bir) | (Spas— Yoipas))
(1.33)
et le cephasage

2n1tdy.
Qw,pas = T,pas (1.34)

dépend du point d’enéey sur le prisme.

On remarquera que la contrainte dénmdence du plan focal agie de la lentille et
du plan apparent deéparation du prisme n’est pas toujours simpkeatisfaire. En parti-
culier, lorsqu’on utilise un objectif de microscope, le plan focakaeiest souvent siéa
I'int érieur du corps de I'objectif. Il est alor&€oessaire d'utiliser des prismes de Wollas-
ton avec un plan apparent deparatioreloigré de la face de sortie du prisme, esngral
d’environ 2Gmm pour pouvoirétre utili®e avec la majoré des objectifs commerciaux,
objectifsa immersion compris. Une @hode de conception de tels prismes est pre@os
dans I'annexdB, aux paragraphe® (pour de faibles angles déaration) eB (pour des
angles plus importants).
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La normale a la surface varie aux points de eflexion. Au paragraphe @cedent, c’est
un defaut de positionnement du prisme de Wollaston geiralta compensation, lors d’'un
trajet aller-retour, de la partie laire du @phasage introduit par le prisme. On montre
également qu’un gradient d’orientation de la surface produit @énm effet. Ainsi, on

plan de séparation

apparent ypas Yate Yot
—_————————— —-—————j———————————— o ——— =
plan focal i‘ v [i ' 4 y
arriére i 7l '
0 1 0 1
A )
I 1 .I 1 . f
1
i'VT ' I'I ! ‘|
dPa| Y |
/P IR v
! e ! 1 '
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.[ air I,I | \
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- v u— >
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‘\ i M 1 ’
. ‘ L4
\ 1 v .
K H v ! .
\ I (| S
\‘ i (W] ’
\ i ‘l L4
v I, o’
4
\‘ l i Y .
\‘ H i \‘ "
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FiG. 1.19:Effet de I'orientation de la normake la surface sur le tréades rayons.

suppose l'orientation locale de la surface deampar I'angley’ E (resp.y™) au point de
focalisation du faisceau polaéd E (resp.TM). Les rayons correspondardsun point

d’abscisse/ dans le plan deéparation apparent (supg@osonfondu avec le plan focal de
la lentille), le retraversent aux abscisses (figld)

TE
YRTE = _1i+¥ft;r((2i¥,5)) (1.35)
T™
YRTM = _1y++3—f’ft:rl'?(2i¥'\/')) (1.36)
Le déphasage correspondant est alors obtenu avec
12E =~ ITE(Tw+y) + 115 (Tw+YRTE) (1.37)
i =~ TMTw+y) + 1M (Tw+YrTM) (1.38)



Mesure d’'une topographie differentielle 27

La difference de marche est d@m(au premier ordre) par
TE (TM
6\/\/70“ = Iar - Iar

— (e no)tani®) (4T 2(1+ (12 (fme v ) (139

Comme au paragrapt&2.], cette diference de marcheegend dey donc du point de
passage du rayon incident. Elle ne peut donc &tess globalement compess par une
translation du prisme de Wollaston. On pourra coased au second ordre

2ntt i
Qw,ori =~ % (1.40)

On remarquera qu'uné&laut d’orientation global de &chantillon ¢rg = yrm # 0) in-
duit alors un éphasage sup@inentaire. Il ne s'agit pas d’'uréeghasage introduit par
I’ échantillon lui-n@me, mais d’'un éfaut de compensation, lors d’un aller-retour de la
lumiere, du @phasage introduit par le prisme de Wollaston.

Effet de 'orientation de I'objet  Au premier ordre, pour un prisme mince (c'éstlire
pour un angle faible), la contribution dua I'orientation de I'objet fcrit

2
Bwon = 2(ne o) (% + 1) Blyre +vrw) (1.4

Elle ne cepend pas explicitement de I'incidence, et donc du point du champ émasid
Cette contribution se@ompose en un terme hongoge dans le chamiyy i, correspon-
danta l'orientation globale de I'objet et un terme suppientaire, & a la topographie de
I'objet
2
dw,ori = Owitilt +2(NE — No) <yT + f) B(yre —Yrm) (1.42)

avec

f

dans le cas d'un prisme de Wollaston mince. Ces contributiepsmtient du point d’erée
y sur le prisme, par coBgjuent, la figure d'inteérences épend de I'ouverture nuenique
de I'objectif utilisé.

2
Susit. = 4(ng — o) (y— n f) Byru (143)

2.2.3 Evolution de la phase en fonction du point du champ

On a pris en compte jusqu’ici 'ensemble des rayons en incidence normale. Or, si
I'on souhaite faire I'image d’objetstendus, le faisceau incident estgrement divergent
(la divergence est habituellement de I'ordre de4adian). Cette incidence est prise en
compte dans le calcul psené dans I'annexd® (paragraphel), au travers de nouvelles
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fonctions de chemin optiqué E(y,a1) etI™(y,a1). Ces fonctions sont affines par rap-
portay

ITE(y,a1) = lgg (01) + yITE (1.44)
1™ (y,01) = 169" (1) + ylg1" (1.45)
avec
TE h Ne
loo (1) = (no g +agmB(—2 — —)) (1.46)
2 NE N
h n n
™ E _2.___5
log" (a12) = 2(no+nE+0(1n19nO(nE no)) (1.47)

Effet de la translation du prisme Avec les nouvelles fonctions de chemin optigdigg
devient

No no nE
= (Cyhaing+4(ng —ng)Tw) O (1.48)

ou C,, est une caraétistique du magriau utili$ pour ealiser le prisme. Si on pose
N = No(1l+¢€p) (1.49)

(en ~ 102 pour le quartz) alors
Cn~ 262 (1.50)

Par conéquent, la diference de marche introduite par le prisme&eatbppe comme suit
Swo = (4noenTw + 2¢2ha1ng )0 (1.51)

Le premier terme donne une contribution horaog dans tout le champ d’observation,
similaire a celle trouee dans1.27), alors que le second donne une contributio@diine
dans le champ suivant la direction dedibublement, environ deux ordres de grandeur plus
faible.

Effet d’'un d éfaut de mise en position du prisme En utilisant les nouvelles fonctions
de phase, et enedeloppant au premier ordre par rappétty, la contribution dans I'en-
semble du champ d’'uréfiaut de positionnemena @jouter aux contributions @edentes)
s’écrit
dw, pas = 4001N6En(Opas— YO pas) (1.52)
Cette expression peut sé@dlire de 1.33), en remarquant qu’au premier ords ,F-i-
M ~ 2a, (équations B.22)). Un défaut de positionnement introduit donc une phase

air —
suppementaire, lidaire dans le champ d’observation suivant la directiorédiodblement.
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Effet de I'orientation de I'objet On montre, dans I'annex& (paragraphe), que le
terme di a I'orientation de lechantillon peut €crire (dans le cas d’'un Wollaston mince)

PGw,ori = Qwtilt + 2KNo(YTE — YTM)EnT (1.53)

La sensibilieé de la mesure de phaad’orientation de la surfacegghend donc du couple
prisme-objectif. Dans le cas d’'un couple (prisme de Wollaston - objectif) quelconque, on
pose

0
Qwori = a—(gyN(VTE —Yr™m) + Qwilt (1.54)
avec 5
Pwtilt = Za_myNVTM (1.55)

Le pré-facteur%ly est une caraétistique de I'ensemble objectif-prisme de Wollaston. Il
peutétre obtenu pagtalonnage, en inclinant un miroir plan obseavec 'interéronetre
de Nomarski. La figurd.20 présente le @sultat d’'un teletalonnage pour un prisme de

0 (rad)

0
Y (rad) x10°

FIG. 1.20: Mesure de la sensibiétd’un ensemble prisme de Wollaston - objeatiim-
mersiona un cefaut d’orientation de &chantillon.

Wollaston en quartz, avec un andgle~ 18 et un objectifa immersion (eau), de focale
18mmet d’ouverture nurariqueégalea 0.3. Le caractre lineaire de la@ponse est bien
veérifié, et on trouve un coefficient

opy
By - 1.1x 10° (1.56)

L'int érét de cette manipulation est qu’elle permet d’obtenirgekpentalement la sensibi-

lité %L'\f’ a un gradient d’orientation de la normaida surface, quand celle-ci est courbe.
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2.2.4 Resune des Esultats d'intérét pratique
Finalement, le terme de phagale I'equation .15 se developpe sous la forme sui-
vante
@= G+ Qu (1.57)
avec@y di a I'echantillon, etpy di au prisme de Wollaston. Si on utilise un objectif

d’ouverture nurdrique inerieure ovégalea 0.3, et que la figure d’'intedrences couvre
moins d’'une dizaine de franges, alors le tempes’écrit

B 4TnAz
A

(1.58)

avec
— nlindice du milieu dans lequel baigne I'objet;;
- Az= z(yTM) — z(yTE), avec]yTM —yTE| = f|tan([3;i'rv' — -Ia—ilrz)|, f la focale de I'ob-
jectif utilisé ;
— | est un paramtre de correction, &fini par I'ouverture nurarique de I'objectif,
repeseng sur la figurel.15;
— A lalongueur d’'onde de la source, suppesnonochromatique ;
— un terme lé au gradient d’orientation locale de la surfgge — yrm : la sensibilie
est donge paraa;‘“\?’.
Le termegy est la somme :
— d’'un terme homogne dans le champ d’observation, proportionnel @cathgeTy,
du plan n&édian du prisme par rappaxt’axe de la lentille ;
— d’un terme homogne dans le champ d’observation, proportioraéinclinaison
globale de lechantillon : la sensibil 26%" est ai@ment obtenue patalonnage ;
— d’'un terme lireaire dans le champ, suivant la direction @elaublement, propor-
tionnel aux @fauts de mise en position du prisme.

2.3 Technique d’integration de phase

On obtient dans le plan image de I'objetudé une figure d’inteérences, que I'on
peut enregistred I'aide d’'une caréra CCD. Supposant la formg. (5 valable, la mesure
de la seule figure d’inteéfence pesente un certain nombre d’inc@mients, quand la
qguantie cherclee est la phase:

— La sensibilie a une petite variation de phasépend de la valeur de la phase.

Comme lillustre la figurel.2], cette sensibilé est nulle pgs d’'un extremum de
I, et maximale aux points d’inflexion.

— Le résultat obtenu est une succession de “lignes de niveau”, ne permettant pas de

donner le signe de la courbure d’une surface par exemple.
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A

sensibilité nulle

sensibilité
maximale

>
¢
Fic. 1.21:Intensi€ du signal d'interence en fonction dugghhasage.

2.3.1 Principe

Formellement, le flux recu par un pixel (&p par ses coordo@es(l,m) sur la ma-
trice CCD) peut se mettre sous la forme (vogduation {.15)

I(I,m,t) =lo+Acog@(l,m) + y(t)], (1.59)

ou@(lI,m), la grandeua céterminer, regsente la phase optique introduite pachantillon

et le prisme de Wollastonp(t) repesente une phase suppientaire, homage dans le
champ d’observation etagpendante du temps, qui peiite ajouée. En enregistrant plu-
sieurs figures d’inteérences pour des valeurs geedifférentes, on peut profiter d’'une
sensibilie optimale quelle que soit la valeur de la phasmesurer. Par ailleurs, le sens
d’évolution de la phase peétre maintenant connu. On choisit d’introduire la modulation
de phase optique par un modulateur phelastique intercé@ entre polariseur et analyseur,
de sorte qu’elle €crit

Wmod(t) = Wosin(2mfmodt + Bmog)- (1.60)

On module ainsi la phasa mesurera une fequencef,og définie. Les anglegy et
Bmod SONt deux paragtres que I'on peut choisir de manea priori quelconque. Ainsi,
déterminerg a partir de la mesure derequiert au moins trois mesures épmkndantes
(pour ceterminerg, cog@) et sin(@). Par commodé#, La pro@dure d’extraction de est
alors la suivante : si I'on appelle = 1/fnq la période de la modulation, on acquiert
4 images de la surface pendant ExipdeT, de sorte que chaque image soit ésultat
de l'intégration du signal pendant un quart deipde. On obtient quatre imagEg, pour
p=1234

pT

Ep= /(p“1>T |(t)dk. (1.61)

7
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En utilisant (L.59, on obtient

Ep = 1 (lo+Ab()cos0)

TAcog@) < Jan(Yo)

+ - n; o [SIN(NPTL+ 2nBmog) — Sin(n(p — 1) T+ 208mo)]
_ TAsin(@) < Jnt1(Yo)
) L 2n+1

n

x (cos(g(ZnJr 1)(p—1) + (20+1)8mod)

1
—C0g5(20+1)p+ (21+1)8mod)) (1.62)
ou J, est la fonction de Bessel d’ordre En formant les combinaisons &nires
A4TA _ .
Zs= —(Ey—E2 —Eg+E4) = —Tssin(g) (1.63)
4TA
Sc=—(E1—Ex+E3—E4) = - .coq®) (1.64)
avec
d Jon1(Wo) _.
Fs=3 (-1)"==—=sin((2n+1)8 1.65
S nZO( ) 2n+1 Sm(( n-+ ) mod) ( )
rC - £ %—}ﬁo) Sln(2<2n+ 1)emod) (166)
on peutécrire
tanq| = Ms2s (1.67)
Q= o> .

On peut alors montrer ], annexeC) qu'’il existe un couplgWo, Bmog) qui permet de
minimiser I'influence d’un bruit gaussien additif e@aﬁsantF—j = 1. On obtient alors les
parangtres optimauxpop: = 2.45 rad (pour lequeldy (P) ~ J>(P)) etBpe = 0.98 rad, qui

permettent cBcrire

Ei—Ex—E3+
tan@(l,m)] = Ei—EerEz—Ej' (1.68)

2.3.2 Realisation pratique

Montages On utilise des modulateurs phoétastiques pouréaliser la modulation de
phase. Un modulateur est compabun barreau de silice optiquement isotrope, sur lequel
sont colkes deux gramiques piezélectriques (figurd.22. Le dispositif d’alimentation

des @ramiques permet de fairésonner le barreau sur son mode propre en traction-
compression (Btat de contrainte dans le barreau est uniaxial). Le mode de contrainte
présente deux ventres : leéramiques sont cd@ks au niveau de 'un, tandis que le fais-
ceau passe au niveau du seconé@taf de contrainte variable dans le temps induit une
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Céramiques piezo-électriques

o

4

X

forme du champ de contrainte de traction
pour le premier mode propre

FiIG. 1.22: Schema de principe d’'un modulateur phatastique.

biréfringence qui va introduire urégphasage supginentaire lors de la travérs du bar-
reau. On a ainsigali€ deux montages :

— Dans le montage &trit sur la figurel.23 le modulateur est traversdeux fois,
permettant d'imposer unéphasage supgmnentaire d’amplitude plus importante
(on doit pouvoir imposeyp = 2.45 rad). Cette disposition, volumineuse, constitue
néanmoins un montagees versatile.

— Dans le montageétrit sur la figurel.24 le modulateur est traversine fois. Dans
cette configuration tous lédéments sont irés dans un statif de microscope. Le
montage obtenu est beaucoup plus compact. Il est donc moins sensible aux vibra-
tions, et permet cependant, comme légdent, I'utilisation d’'une lentille-tube de
plus grande distance focale.

Comme on dispose de modulateurs phel@stiques &sonnant environ 58Hz on ne
peut paséaliser l'inegration sur un quart deepode avec la seule obturation de la &

Si fcep est la fequence limite d’utilisation de la cara, alors il faudraclairer I'objet
pendant% une fois par priode pendanh; cycles, aved\; > Im—c"g Cetéclairage stro-
boscopique esteali€ a I'aide d’'un £quenceur. Ce module est basur un processeur
logique programmablXilink assode a une bouclex verrouillage de phase. Il assure la
synchronisation des défents signaux :

— Le signal de modulation eségeré par une boucle d’auto-oscillation qui alimente
les c&ramiques piezélectriques colles sur le barreau de modulation. Il sert de
signal de eféerence pour I'ensemble du processus d’acquisition.

— Le signal de commande dettlairage de la source : il s’agit d’'un signal &rde
rapport cyclique}—1 et de néme féquence que le signal de modulation. Du fait des
fréquences atteintes, on choisit comme source des débeletso-luminescentes. Le
déphasage entre ces signaux églable nurariquement sur 8 bits, par pas dd°l

— Le signal EXSYNGC permettant de piloter I'obturateur de la cam, a la fin de
chaque 8quence.

— Le signalTRIG est envog au PC assurant I'acquisition des images, pougnape
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caméra CCD
et lentille tube
(256x256 pixels, 8 bits)

analyseur > /
LED

polariseur &
E lame
! séparatrice
(A=760 nm) :
,,,,,,,,,,,, modulateur :
photo-élastique

prisme de
Wollaston

objectif

rayon incident
- rayon réfléchi

Fic. 1.23: Sckema d’'un interérometre de Nomarski w le modulateur photélastique
est travers deux fois.

début d’'une &rie de quatreéguences.
— En utilisantéventuellement, en fonction des damas, un signaFVAL émis par la
canmera pour indiquer qu’une nouvelle @gration peut commencer.
Ces diferents signaux, ainsi que les divers retaadprendre en compte (capteur
DALSA CA-D1, 8 bits) sont pesengs sur la figurel.25 En pratique, la &alisation
de l'éclairage resente la principale difficildtdans la mise en oeuvre de ce montage.
Il est en effet difficile, avec les technologies disponibles commercialement, d’avoir des
sources incorentes spatialemeatia fois rapides, quasi monochromatiques et suffisam-
ment puissantes pour saturer des eeas avec des nombres de photoporteurs par pixel de
plus en plus importants. L'emploi d’'une source avec un temps degaomn &gligeable
devant la griode de modulation rend le calculgsengé au paragraph2.3.1 caduque.
Néanmoins, si les temps de méatcaradristiques de la source restent déme ordre
de grandeur que lagpiode de modulation, on peut prendre en compte ce temps déenont
et trouver les nouveaux paratnes de modulatiog et 6,04 qui permettent de calculer
simplement tafp| sur le néme principe. Le calcul correspondant estadle dans I'an-
nexeC.

Réglages Une fois la mise au point sur I'objet effeée, les seulsglages réaliser sont
la mise en position du prisme de Wollaston et I'ajustement des gdrasde modulation.
— Le plan de &éparation apparent du prisme déire confondu avec le plan focal
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caméra CCD
et lentille tube
(1024x1024 pixels, 12 bits)|

miroir plan
analyseur
/ LED
(A=645 nm)

polariseur

=

a b

modulateur
photo-élastique

lame
séparatrice

prisme de
Wollaston

rayon incident
rayon réfléchi

objectif

FiIG. 1.24: Sctema d’'un interéronetre de Nomarski w le modulateur photélastique
est travers une fois.

arriere de I'objectif. On a monérdans la parti@.2.3qu’un cefaut de mise en posi-
tion introduit une phase sugghentaire, lig@aire dans le champ suivant la direction
de cedoublement. Le prisme est donc trarislat oriené de margrea minimiser
cette composante.

— La principale difficule pour ajuster les paratres de modulation est de prendre
en compte les diverségphasages introduits dans la ttede modulation. Ceux-ci
déependent d’'un grand nombre de paedras, difficilesaévaluer €paément (visco-
sité de la colle entre lesecamiques piezélectriques et le barreau de modulation,
hysteresis des matiaux piezoélectriques, etc). Aussi, on utilise uné&thode glo-
bale portant sur le signal optique et basur I'utilisation de l'indicateur

Y=52452 (1.69)

En effet, 'examen degquations 1.65 montre que SBmog = 0, alorsY' = 0. La
premere phase duéglage consiste dorg chercher la valeur d@y,q = 6o qui
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0/(27 fmod)
>

Q)

mod

80ps

EXSYNC] I S l ]

. So N pulses R S
Courant

LED —_— =

N I
Trig [

FiG. 1.25:Chronogramme des défents signaux utiliss.

minimise Y. Cette valeur constitue alors l&m pourbny,qq, incorporant les divers
déphasages introduits dans la tteade modulation. On peut alors ajuster la valeur
optimaleBmoeq = 80+ Bopt €t regler 'amplitude de modulatiofig = Yopt. La valeur
optimale de celle-ci est obtenue quangl=Ic. On remarque alors que, dans ce
cas,Y ne cepend plus de la phage(voir les équations 1.63). Par congquent, le
contraste d& est minimal quandig = Yopt.

Eq

FIG. 1.26: Exemple d'une &rie de quatre images stroboscopiques obtealasurface
d’un acier dual phase, a8 avoirete soumisa un chargement de fatigue.

Carte de phase Pour comparaison avec l'illustratioh8, la figure 1.26 présente les
images stroboscopiques obtenada surface d’un acietual phaseapes que celui-ci ait
eté soumisa un chargement de fatigue. On discerne une texture assezaraidqusurface,
et la carte de phase obtenue par inversion directecdgifition {.68 est pesenge sur la
figure 1.27. Cette phase, comprise entrgt et 11, présente des discontinag, que I'on
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FIG. 1.27:Carte de phase obtenue par inversion directeadpiition 1.68 pour les images
stroboscopiques 1.26.

appelle« sauts de phasg puisque I'information contenue dans les figures d’irgezfice
est liee aux fonctions trigonoatriques de la phase cheégh

2.4 Depliement de la carte de phase
2.4.1 Principe

La partie2.3a permis de montrer comment obtenir la carte dégeapartir de I'ac-
quisition de 4 images d'integfences pendant unéninde de modulation de la phase. Le
probleme consiste alo& obtenirg a partir de tafy. On I'obtient avec

Ei—-Ex—-Es+E4 Y

el ml = —E TE TE T X (1.70)
On deduit alors aismente,
@p = arctar2(Y, X) (1.72)
ou arctar? est la fonction&ciproque de
Y = sin(@p) (1.72)
X = cog@p) (1.73)

L'angle @p, quand il est obtenu avecéuation {.71), est par éfinition sur l'intervalle
[—1, 1. Si la phase mesée sétend sur un intervalle plus grand que, 2lors la phase
obtenue est dit& pliée». Le « dépliement> de la phasep, consiste alors: ajouter un
multiple de 2ta la portion de I'espace comprise entre detsauts de phasg afin d’as-
surer la continué de la phase dépliée». L'application de cette @thode est triviale dans

un espaceé une dimension, car il n'y a qu’'un chemin possible pour joindre deux points
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guelconques de cet espace. Par contre, le enobétendua deux dimensions continue
d’étrea 'origine d’'un grand nombre d’articles (par exem@&][[ 36]). La difficulté pro-

vient du fait qu’il y a un grand nombre de chemins permettant de relier deux points d’un
espacea n dimensions, sh > 1. Les techniques propess peuvent&@anmoinstre re-
groupees en deux grandes classes :

— Les nethodes de&pliement local. La plus efficace consiateegerer des sources de
discontinuigé, eta assurer le @liement sur les chemins qui relient ces sources de
discontinuié deuxa deux. Le choix de ces cheminrsl{ranch-cuts) est arbitraire :
si I'on retientN paires de sources, il yM! jeux de chemins possibles. Ce type de
technique est donc inutilisable sile nombre de sauts de phase est important. On peut
citer [35] comme exemple de ces techniques.

— Les nethodes globales. Il s’agit degthodes ba=es sur la dfinition d’un indicateur
global, que I'on va cherchex minimiser en ajoutant un multiple det2 chaque
point de I'espace. La difficldtrencontee avec les approches locales se retrouve ici
dans la @finition d’un criere, et notamment dans I'affectation de poids relatifs aux
diff érentes&gions. Un bon exemple de ces techniques &stgné dans 86).

Toutes ces techniques reposent sur la éertiune phase f@e commep,. Cependant, si
celle-ci peut pesenter des discontinég, ce n'esfamaisle cas des fonctionX etY qui
sont obtenues par la technique dégtation de phase. Ainsi, on propose une technique
utilisant au mieux l'information disponible. La figuke28 présente un cas typiquaio

Y
A

Xb
(X1,Y1)

d2
I\

(X2,Y2)

Yb

FIG. 1.28:Principe du épliement de phase.

I'utilisation de la fonctiorarctar? produit un saut de phase. Lorsque I'on passe du point 1
au point 2 X est non nul eY change de signe. La phase ret@emararctar? passe alors
brutalement depy = ta @ = —1. Néanmoins, il est agsde éduire le \eritable saut de
phasep, — @. Si @ — @1| < 11, alors ce saut pewdtre obtenu elcrivant le changement
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. — o\ Y .
de base permettant de passer dwerepX, Y ) a (Xb,Yb). La valeur du saut s’obtient
alors avec _

—Xosin(@1) + Yocoq @)
Xocog @) + Yasin(@r)

Le couple(Xp,Y2) est extrait des images stroboscopiquass @) et sin(¢@;) sont eux
calcuksa partir de 'image de phase p&é@,. Le saut de phase est alors obtenu modulo-
21t L' équation 1.74) permet alors de calculer simplement le gradient d'une carte de phase
en un point de coordo@es(l, m), suivant les dimensions d’espace ou de temps. Dans le
cas d’'une carte de phaaaleux dimensions, le praishe du @pliement de phase revient
alors a reconstruire un champ de phase quand ces grad@xgksm) et Gy(l,m) sont
connus.

tarlg, — 1] = (1.74)

2.4.2 Reconstruction du champ de phase

Cas genéral  On cherche reconstruire le champ scalaiféi, j) dont les gradients sui-
vant deux direction$(i, j) et Gy(i, j) sont obtenus par la mesure. Pour s"accommoder
des erreurs et bruits de mes@wentuels, on va chercher le champui vérifie globale-
mentleséquations

oT(i,j)  ~ . .
o =G0 (1.75)
) 1.76)

Une formulation faible de ce prodane consist@& minimiser l'indicateumg par rapport

au champr :
o= [(aTé;J) —Gx(i,j)) N (GTéIy,J) —Gy(i,j)) ] (1.77)

1]

Il est important de noter ici que si I'on peut faire une hymsth sur la forme du champ de
phase recherd@) par exemple sous la forme d’'unecdmposition sur une base de champs
bien choisis

T(i,)) =5 usTs(i, J) (1.78)

alors cette dcomposition doiétre introduitea ce niveau. En effet, dans le cagral, on
cherche le chamijbsg) minimisantn

oNe
aT (k1)

=0,v(k,). (1.79)

Ces conditions se mettent alors sous la forme d’'unesystlireaire détermire a une
constante additive ps, de grande dimension. En ajoutant une contrainte permettant de
fixer cette constante additive (par exemple en ajoutant une contrainte de moyenne nulle
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du champ), on peutsoudre ce syste pour un champ digise parM x N pixels si
la taille du champ est assez faibM &« N < 10%) avec un algorithme de type gradient
conjugte [37]. Sil'on peut utiliser un éveloppement du typd (79, alors les conditions

de minimisation €crivent 5
Mo _ 0 s (1.80)
Ops

Les inconnues sont alors les pakstnesys, réduisant ainsi &s largement la taille du

systmea résoudre.

Algorithme rapide  Pour pouvoir traiter de grandes cartes de phase (de I'ordre de<1024
1024 pixels), et en I'absence d’hypeses a priori sur la forme du champ ché&rchn
propose deé&duire le nombre d’'inconnues de la memn@ suivante : on suppose que les
gradients obtenus directemenitaide de (.74) ne pésentent pas de saut de phase. Alors,
le nombre d’'inconnues séduita une inconnue par ligne et une inconnue par colonne en
posant

Nor = S0 (T D) -T0.0) - [5536/0.p) - 554 6@ )] )
: 2
+3 (T(l,J')—T(l, 1)- 31 3Gy(1, p)) (1.81)

3 (T6D-TWD - 554 6a )

Les inconnues sont aloiB(1, j) pour j € {2...N} et T(i,1) pouri € {2...M}. On a
doncM + N — 2 inconnues au lieu diel x N. La minimisationn, par rapporfT (1, j) et
T(i,1) s’écrit sous la forme d’un sy&tne liréaire, qu'il est aig d’inverser pour obtenir
une carte de phase. La qualide la solution peugtre évallee a posteriori en calculant
la valeur deng, apes minimisation. A titre d’exemple, la figufie29présente le&sultat
du depliement de la phase ggenge sur la figurel.27. Les discontinuis ont disparu,
fournissant ainsi I'information de phase. Agrminimisationt)q ~ 10~2%, prouvant ainsi
la quali& de la reconstruction.

3 Bruits et erreurs affectant la mesure de phase

3.1 Reproductibilité de la mesure de phase

La mesure de phase pedite soumis@ un certain nombre de bruits :

— Le bruit de photons : il est ca@gar la nature quantique de la lare. Les sources
de lumere Eellesétant atatoires, le nombre de photons qui arrivent sur le cap-
teur CCD pendant des intervalles de temMpsuccessifs n’est pas constant, et suit
une distribution poissonnienne. La valeur moyenne de cette distribution est sa va-
leur la plus probable, etdcart-type de la distribution eggala la racine de sa
moyenne. Ce bruit est une limite physigque qu’il n'est pas possibleegagser,
dans des conditions deetiction usuelles (saaf utiliser des sources un photon
envisages aujourd’hui3g)).
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1.5

200 400 600 800

FiIG. 1.29:Carte de phase obtenue apicepliement de la carte de phase 1.27.

— Le bruit thermique : Dans un solide macroscopiquement au r@pmsem@rature
T (le capteur CCD par exemple), chaque porteur de charge du capteadpass
energie chértique'%T (k : constante de Boltzmanf, : temperature absolue) par
degg de liberé. Les fluctuations de position (et donc le courant) qui&codlent

constituent le bruit thermique. Si le flux lumineux est suffisant, ce bruit thermique

est touta fait negligeable devant le bruit de photons.

— Les bruits« technologiques : ils sont dus aux imperfections des $yses eels
(signaux d’horloge de caemna, vibrations...). Comme pour l'int@ronetre de No-
marski, les deux bras de l'intéfonetre sont tes proches, les perturbations d'in-
dice (par exemple) vues par les deux bras seront assez biéteestiPar corggjuent,
ces bruits doivengtre tes atenies avec ce dispositif. Le bruitde lecture> est ad-
ditif. Il est également &s faible et ggligeable devant les autres bruits da@salt
actuel de la technologie.

Aussi, le bruit dominant est le bruit de photons. Le signal m&esgiespar un pixel du
capteur CCD est soumisune fluctuation d’amplitud&nmes La loi de Poisson donne

Anmes VN (1.82)

ou N est le nombre de photons regus. Le constructeur des capteurgsughsantit la
linéari€ de la éponse, d'a

NmesU N (1.83)
Par conéquent, la mesure d’une image de phase est emattlun bruit
Anmes ) VN (1.84)

Nmes N
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La figure1.30présente uneérification ex@rimentale de la tendanck.84). La taille de

écart-type entre deux topographies
différentielles (pm)

10’ 10 10° 10° 10"
Nombre d'acquisitions

FiG. 1.30:Veérification exgrimentale de la@bendance du bruit de mesure au nombre de
photons accumaesk.

la tache de diffusion est ici de I'ordre de la taille du pixel dans le plan objétadrt-type
entre deux mesures successives d'une carte de pbasgt thien aved\N—3. L écart-type
minimal obtenu ici est de I'ordre de®mrad, soit 1@m Il est important de noter que
dans la partie ligaire de la courbe, le niveau de bruit est @lpiar le temps d’acqui-
sition, et on peut don& choisir» ce niveau de bruit. La figuré.31 présente la fonc-

250

200

150

100

50

0015  -0.01  -0.005 0 0.005  0.01 0.015 0.02
radians

FiG. 1.31: Densie de probabilé mesuee du bruit affectant la mesure de phase (50 ac-
cumulations) et maglisation par une distribution gaussienne.

tion de €épartition mesuge (cercles) et sa métisation par une loi de Gauss. L'accord
est excellent, ce qui permet de repenter le bruit affectant la mesure de phase comme
une variable d@atoire gaussienna,moyenne nulle, dontécart-type épend du nombre
d’accumulations (pour 50 accumulations, éeart-type est de I'ordre dex2103 rad).

Par ailleurs, I'autoco#lation des fluctuations est tée pour 50 accumulations sur la
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FiG. 1.32: Autocori€lation du champ de fluctuations pour 50 images acceesu{duee
~ 19).

figure 1.32 Cette fonction d’autocogfation est un Dirac, le bruit obtenu est donc parfai-
tement @corgelé entre deux pixels adjacents. Le temps d’accumulation es€lipait des
dérives lentes du sysine ou de I'objet, essentiellement d’origine thermique. Ainsi, pour
les temps d’exposition longs, le bruit de photons n’est plus Enphene limitant. On

le véerifie notamment sur la figurk.33 d’autocorélation du champ de fluctuations pour
5000 images accumges. Cette fois, le champ de fluctuationsgante des catationsa
grande distance, signe d'unérive globale du sysme, suspeék sur la figurel.30 La
reproductibilie de la mesure de phase est donc kmjtaux temps d’exposition courts, par
le bruit de photons. Nous avons utdisles capteurs CCD DALSA-CA-D1 (nurisation
sur 8 bits, montageétrit sur la figurel.23 et DALSA-1M30 (nuné&risation sur 12 bits,
montage écrit sur la figurel.24), dont le constructeur garantit la &arie jusqua des
charges de T0et 25 x 10° électrons, respectivement. Par cegsent, rappoéta un pas
de quantification, le niveau de fluctuation induit par le bruit de phot@wis(pres de la
saturation)

2b
Nx < = 08pas(DALSA-CA-D1) (1.85)

N
= 8 pas (DALSA-1M30)

Dans les deux cas, ce bruit est suffisant pour s’affranchir de I'erreur de quantification.
En effet, la fonctioreq(x) = x— A(x), ol A(x) reptesentant la fonctior arrondi», est

tracte sur letendue d’'un pas de quantification sur la figlirgé4 L'origine est plaée au

centre du pas de quantification, les deux valeurs possibless apnérisation, se situant

ax= —1 etx = 3. Du fait de I'existence des fluctuations, on fait I'nypesie d’ergodi-

cité du plenonene, et on remplace les moyennes temporelles par des moyennes sur les



44 La mesure de champs deé&blacementsa I'échelle micronétrique

200 400 600 800 1000

FiGg. 1.33: Autocorlation du champ de fluctuations pour 5000 images accessul
(duree~ 100s).

configurations du sysme, c’esta-dire sur les valeurs prises par la chargélectrique
d’un pixel. On suppose ici qu’elle peut varier de neeicontinue, ce qui est relativement
raisonnable puisquepeut prendre en fa% valeurs distinctes sur I’intervallp% .. %].
On suppose enfin quesuit une distribution uniforme sur I'intervalle. On a alors

(gq(x)) = O (1.86)
01 3
(€2(x)) = /l(§+x)2dx+ [ (—5 %
_ 1i2 (1.87)
On en eduit
(A(X)) = (x) — (gq(X)) = (¥) (1.88)
(A2(x)) = (%) — 2(xeq(X)) + (e5(x)) = (®) + % (1.89)

Par conéquent, [ecart-type sur la valeur du signal narige (compée en pas de quantifi-
cation), di a I'erreur de quantification est do@apar

0% = (R(4)) ~ {(AX))? = £ + (%)~ (X2 = £ +3 (1.90)

Par conéquent, s la mesure se superpose un bruiiwirt-typeoy sugerieura , / (€5(x)) =

ﬁé ~ 0.3 pas, alors une moyenne temporelle du signal permet de s’affranchir des erreurs
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€q

1/2

“1/2 1/2

Y

1727

pas de quantification

FIG. 1.34:Trace de la fonctioreq sur un pas de quantification.

de quantification. Les deux montagesali€s satisfont cette condition, d’aw (L.85).
L écart-type sur la valeur disgtistea vaut alors

1
= 1+ — 191

ou oy repiesente le bruit de photons. On erddit

0y ~ 1.120,(DALSA-CA-D1) (1.92)
1.0010,(DALSA-1M30)

12

3.2 Justesse de la mesure de phase

Puisque les images stroboscopiques ne sont pas corrompues par les erreurs de quan-
tification, les sources d’erreur (en dehors de celles segisahu paragrapi®e?.]) lors de
la mesure de la phas@cbulentventuellement d’'un&faut de eglage des paragtres de
modulationyp et Bm0g, qui Ne satisferaient plus la conditid—i@ =1 (voir partie2.3.1). A

partir deséquations 1.65), on &crit le ceveloppement limé&a I'ordre 1 du rappor% au
voisinage du point optimal

-
= 21— 0.86(W— Wopt) +2.01(Bmod — Bopt) (1.93)

Cc
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Une erreur sur les paraires de modulation implique une errédgr(suppoge petite) sur
la phase meseée

-
tan(@+3g = r—jtan(cp)

~ tan(@) + 5¢(1+tarf(@)) (1.94)
On obtient alordg
Fs _
3¢p~ =" sin(2¢) (1.95)

Si IE—E =1, alorsd@= 0. En utilisant le éveloppementl(.93

5o —0.86(Y — Wopt) ‘;2-01(emod— Bopt) sin(2) (1.96)

Si on suppose que la principale erreur dglage porte sudnog, qui Ne peugtre eglée
que par valeur disete, par pas de.4°, alors une erreu®moq— Bopt| =~ 1072 rad limite
la justesse de la mesure de phase

5@~ 10 2sin(29) (1.97)

ou d@ est don@ en radian. Pour un objetgsentant peu de variation de phase, on aura
donc inerét & se placer au voisinage d’'un multiple depour minimiser I'effet d’une
erreur de eglage.

4 Mesure de champs de dplacements hors-plan

4.1 Principe

On a vu dans la parti@ que l'interferonmetre de Nomarski nous permet d’obtenir
une carte de phasetk a la topographie de I'objet. Ce signal de phase est la somme
d’'une contribution ke aux variations d’altitude, suivant la direction normale au plan de
I’ échantillon, et d’'une contributiorde aux variations d’orientation de la normalka sur-
face. Le signal de phase prend donc la forme (en supposant &rmestre correctement
regle)

0 = w0 (et 5 -2 5)) T re - vow)

A 2 2 ay
B 4mn d d oQy [0z d o0z d
= %+T(Z(X+§)—Z(X—§)>+a—y(&(X‘FE)—&(X—E))
d d
= (P0+CD(X+§)—CD(X—§)

= @+AP (1.98)
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En supposant que la normaida surface est doie par la pente local@ est I'informa-
tion sur la topographie mesg

D(x) = A'lez(x) + a(%vg—)z((x) (1.99)

On dispose donc d’'une information sur la variation de topographie entre deux points,
distants ded. Deux choix sont alors possibles. On choisit une valeud getite, c’est-
a-dire de l'ordre de la taille de la tache de diffraction. On obtient alors un signal li
aux hautes fquences spatiales, ce qui en fait un outil pour mesurer la régd'sib
echantillon poli R9]. L'exploitation quantitative d’informations plus basse &guence
spatiale est alors rendue difficile par la combinaison de deux limitations :
— L'int égration de ce signabeessite de prendre en compte le canectini du éécalage

d entre les deux faisceaux. De l&me margre que pour I'exploitation desultats

de shearographie, I'approximation qui consigtassimiler I'information de topo-

graphie obtenua la pente locale de la surface introduit des erreurs qui peéwent

congquentesi9;

— Ces informations aux grandes longueurs de variations sont absentes de I'image de

phase obtenue, puisqu’une valeurddaible joue le dle d’un filtre passe-haut pour

la topographie.
Par congquent, comme on cherchenesurer une quargitirematique significative pour
des objets dont la dimension caistique est de I'ordre de quelques dizaines de mi-
crometres, on choisit d'utiliser les valeurs déahlage les plus grandes possibles, afin
d’atteindre directement legghlacement relatif de deux points de I'objet, distantsl d8i
le decalaged est plus grand que la plus grande dimension de I'objet, alors I'exploitation
de la mesure de phase est directe : la topographiérditfielle est alors la défence
entre la topographie de I'objet et celle du substrat sur lequel il est att&hon, il faut
prendre explicitement en compte la valeur dicalage pour exploiter la carte de phase.
La figure 1.35 présente un exemple de topographie &tintielle obtenue en observant
deux leviers de 70 microétres de long, avec une valeur déegerement sug@rieure. On
observe ainsi la diffrence de topographie entre les poutres et le plan du substrat adjacent,
dont on apercoit la trace, superpesaux leviers. En choisissant decdmposeg(x) sur
une base de fonctiongdvables :

200 = 3 Hezs(X) (1.100)

alors® se cecompose S
o) = k0 (ran+ e e (1.101)
T RO (1.102)

Par congquent, si la surfaceadrite parz(x) a I'instantt subit un @&placement hors-plan
w(x), alors la surface esédritea I'instantt + dt par

Z(X) +W(X) = Mst+diZs(X) (1.103)
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300 nm

Fic. 1.35:Exemple de topographie déffentielle obtenue avetsugerieura la longueur

des leviers.
avec
Hst+dt = Mst + Vs (1.104)
w(Xx) = Z VsZs(X) (1.105)
S

La variation de phase correspondantsit alors

O(xt+dt) - D(x,t) = > vs(t) <4|Tmzs(x) + %%(x)) = Vs()Ps(xt) (1.106)

Par congquent, la mesure du champ depthcement hors-plaa partir de la variation de
phase entre deustats (avant et aps eformation) cessite la connaissance des deux
coefficients nurériques intervenant dans.(06.

4.2 Justesse et reproductibilié de la mesure de dplacement hors-
plan

4.2.1 Justesse de la mesure

La justesse de la mesure deptacement hors-planégend de la justesse de la me-
sure de phase (partB2) d’'une part, et de la justesse des coeﬁicieﬂ%et "ai\f’ d’autre
part. L'indice du milieu, consigié comme homogne, peuitre meswr par ailleursa
'aide d'un refractonetre. LannexeD présente les valeurs obtenues avec les solutions
utilisées dans ce travail, pour une longueur d’onde de 633amme temprature de
25°C. La justesse du coeﬁicieﬂ% dépend directement du nombre de points pris pour
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I eétalonnage. Finalement, la mesure @pldcement hors-plaregendégalement de la
mesure du écalage introduit par le prisme de Wollaston, si celui-ci edriefira la di-
mension de I'objet. Cette sensibditepend alors du rapport entre leahlage introduit et
les longueurs caragtistiques des fonctiorg(x) utilisées pour dcrire la topographie.

4.2.2 Projection des champs de@placements sur une base de champs @matique-
ment admissibles

Une infinitt de choix est possible pour la base des fonctm(rs, et celui-ci sera
guidé par les applications \@gs. Si I'on souhaite utiliser les champs dldcements
obtenus pour traiter du comportemergeanique de structures (poutres, plaques) alors on
pourra choisir une base de typéments finis (fonctions polyimiales par morceaux). On
pourrait, en d’autres circonstances, utiliser des fonctions de Fourier, des ondelettes, des
fonctions de Bessel, etc.

4.2.3 Reproductibilite de la mesure de @placement

En pratique, la mesure de&eglacement se fait en cherchant la projection sur la base
des fonctionsbs, deduite de la base des fonctions Quelle que soit la base choisie, le
probleme consista trouver les paragtresvs minimisant

2
ns=Y (Acb(x) - szcbs(x)) (1.107)

ou A®(x), definie au paragraphé.1, repesente la diffrence de phase meéer On a
mont€ au paragraph®.1 que Ad(x) est soumisa un bruit de moyenne nullegdorélé
spatialement et é@cart-type confilé par le temps d’acquisition. On suppose don@aqu’
chaque pixek, A®(x) est vu avec un bruit gaussie(x), additif, de moyenne nulle, et de
varianceo?. Lindicateur cfini par (L.107) se Eécrit

Ns=(?v—p)'(Pv—p) (1.108)

ou chaque colonne d& repésente une fonctiofs(x), etv est la projection recherée.
Aussi, les conditions de stationn&riflens s’écrivent

Ptpy = Plp (1.109)
Si A®(x) est soumisx un bruit de mesure, alors on peut formellemeatiire
pP=pot+h (1.110)

po est alors la diference de phaseédle, en I'absence de bruit. La partition correspon-
dante sur les projectionserit
Vm = Vo + 0V (1.111)
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avec
Pvo = Po (1.112)

L’ équation de projectiori(109 se €duit alorsa
Ptpdy = Pl (1.113)
et la valeur minimal&smin de l'indicateums est donie par
Nsmin = b'b — &V H v (1.114)
ou on a poé
H = PP (1.115)

En utilisant alors une description statistiqueljeon cerive une description dév et de
Nsmin- ON &

E[Nmin] = E[b'b] — E[8V' # 3V (1.116)
ou E[.] est I'esgerance de la variable &itoire.. Si N est le nombre de points de me-
sure, alor€ [btb] = Npo? puisque le bruit affectant la mesure estdrélé en espace. En
injectant (L.113,

E[6V' #H8v] = E[X'H ~1X] (1.117)

avecX = P'b. Avec cette éfinition, on a

x=Np X=Np
X= 3 @b = 3 %09 = (@i.b) (1.118)

Commeb(x) est cecorélé, la covariance est obtenue en fonction des fonctions de forme
s

EXX)] = D BN (] 2
= I SO0 05TmeR(< 3R ) a1
= 0%(®;, D))
= GZE”‘

Si on appelleNyq; le nombre de paraétresvs a identifier, on en @duit

= 0%(Np—Nga) (1.120)
Par congquent, la valeur de I'indicateur & minimisation est une mesure du niveau de

bruit affectant les mesures, si la base de fonctions retenue est satisfaisanteqanel
champ de dplacemen& mesurer.
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5 Mesure d’'un champ de déeplacement plan

5.1 Principe
5.1.1 Mesure de éplacement plan

Le niveau de reproductibibtatteint avec les inteégforretres propaoss permet de dis-
cerner sans difficuitla rugosié de surfaces comme celle de films ceeapoes-conderes.
Cette rugosi est alors un marqueur de la surface. Mesuregpgatement de zones choi-
sies doit donc permettre de mesurer Eplhcement dans son plan de I'objet. C'est le
principe de la @locimétrie de particules pour la mesure de champs @gdatements
en nmecanique des fluidegl{], qui a éte applige a la necanique des solides a@llit
des anies 198041]. La techniqueétait alors utili€e sur des images obtenues par in-
terferométrie de speckle, la figure de speckle, @uka rugosié de la surface obsere,
etant alors le marqueugla la surface. La technique a al@té successivement a@lioree
[42], afin de pouvoiretre utili€e avec une grande va# de marqueurs, naturelse(, la
texture naturelle de la surface obsegy ou artificiels (par exemple un mouchetis de pein-
ture cepog a la surface de I'objet). Si on note ce marqueur bidimensioffel avant
déformation eg(x) apres ceformation, on cherche le chamgx) tel que

g(x) = f(x+u(x)) (1.121)
Le champu cherclé est alors la solution du prabhe de minimisation de la fonctionnelle
8(u() = [ (g0 = F(x+u(x)))dx (1.122)

Si u(x) est petit devant la longueur de variation cagsistique du marqueut, alors on
peutécrire un @veloppement liméa I'ordre 1 :

8(u() = [ (g0~ 1 ~u() 01 (x))x (1.123)

Si I'on supposeu constant sur le domain@, alors la stationnaét del1.122peut se
réécrire comme la maximisation de

/Qg(x—v)f(x)dx (1.124)

L’ équation {.124 peut alor€tre €solue tés rapidement dans I'espace de Fourier, puisque
(1.124 est le produit d’intercoélation

(Lo = [ f9gx—vyx

_ /f(x)f(x+u—v)dx
(f,f)(v—u) (1.125)
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Comme (f, f)(v) est par construction maximum en= 0, le profil d’intercorélation
présente un maximum en= u. C’'est cette propéte que I'on exploite pour retrouver

u a partir de la mesure dé et g. La description du champ mesurer @&galemengéte
etendue et enrichie : si les premiers algorithmes permettaient de mesurer des champs de
déplacements continus par morceaux, degetbppementsécents proposent d’enrichir

la description du champ mesurer : le champ deeplacement plan ped@tre recherch

sur une base de Fourie4d, ou sur une base adda aux pBnonenes obsels. Par
exemple, pour éterminer la&nacié d’'un maériau fragile, on peut mesurer I'ouverture
de la fissure44], ou chercher le champ de&placement en pointe de fissure sur une base
de fonctions construite autour des champs solution du @nobld’'une fissure en traction
dans un massif infini45]. Quand la quali& des images utilees est faible (par exemple
extraites d’'une viéo) une é@finition multi-echelle des champs est utidies6]. Quelle que

soit la base choisie,d&quation {.122 montre que la mesure den’est possible que si

Of # 0. D’'une manére gerérale, ce sont les progtes du marqueuf qui vont ceterminer

la quali€é de la mesure duaghlacementi. En particulier[]f (x) appar@ comme le vecteur
sensibilie de la néthode.

5.1.2 Surl'utilisation de la topographie differentielle comme marqueur

L'id e d'utiliser la rugosé d’echantillons de taille microétrique comme marqueur
pour une technique de cétation est du@ Vendrouxet al.[47], qui ont utilis2 un micro-
scopea effet tunnel pour obtenir cette topographie. Avec I'irdesfretre de Nomarski,
les composants sont ajéstafin que la direction duédalage introduit par le prisme de
Wollaston soit parallea une direction du capteur CCB.§., ). Linformation recueillie
est discete, de sorte que la transfoemde FourieZ de la topographie(l, m) est donie

par
N

Z(k,m) = Ile(l,m) exp{—ZjnW} . (1.126)

Par congquent, la transforée de FourieP du signal de topographi®(l,m) est donge
par

- _ 4ms 0Py . (K—=1). -
_ (4m _(k=1)\ 5
= ( 20 > Z(k,m) (1.127)
et la transforree de FourieBdu signal de topographie déffentielleS(l, m)
S(I,m):(po+d>(l+g,m)—¢(l—g,m) (1.128)
est donge par
~ = . (k—1) ~ ~
S(k,m) = 2jP(k,m)sin | Td N = P(k,m)H (k, m). (1.129)
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Certaines fequences spatiales sont absentes de I'image desetcelles-ci neapendent

gue du @calage introduit. Ainsi, une mesure de composantes du chamgpteEcdment

u a ces fequences spatiales est impossible. Puisque le mardueeres contient pas,

elles sontégalement absentes du termé (x), de sorte qu'un champ detdlacement
périodiquea cette néme féquence ne modifie pas le marqueur obadwoir I'€quation

(1.122). Ces féquences spatiales absentes interdisent par ailleursateerdnation di-

recte deP(k,m) & partir deS(k,m) : le probBme est mal-p@sau sens de Hadamard

[48]. On a donc évelop@ un moyen ex@rimental qui permet d’obtenir les informations
manquantes, afin de rendre possible la mesure de toutes les composantes du champ de
déplacement.

5.2 Reconstruction du signal de topographie
5.2.1 Reconstruction dans I'espace de Fourier

Un moyen de fournir plus d’informations pouéctire la topographie est de former
deux images de celle-ci avec deudcdlages difrents. Pour chaquegijuence spatiale,
on reconstruit la transforée de FourieP(k,m) du signal de topographia partir de
I'image dans laquelle I'informatiorg la frequence cons&lée, est priori, la moins af-
fectee par le bruit de mesure.

®|

FiG. 1.36: Norme de la fonction de transfert pour deux syses avec deuxétalages
différents et pour le sy&smeéquivalent.

On forme deux topographies dffentiellesS; (k, m) et $;(k,m) de la néme topogra-
phie avec deuxé&calagesl; etd,. Les fonctions de transfert sont respectiventéifk, m)
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et Ha(k,m). Pour ésoudre le prokime inverse, ondfinit (figure1.36)

Heq(k, m) = sugHy (k, m), Ha(k, m)] (1.130)
|

On en aduit les ensemblds; etK;

K1 = {Ki|Heq(Ke,m) = Hy(ks,m)}
Kz = { ko| Heg(kz, m) = Ha(ko,m) } (1.131)

CommeHeq(k,m) # 0,V k # 1, il vient

S (k,m)
Blm) = | T 7KEE
’ B (km) VvV keK
Heg(k,m) € 2.

Si les tecalages introduits par les prismes de Wollaston sont sépmmsnus, oné&tuit

la signature de la topographie rechereld(l,m) par transforree de Fourier inversey

un ensemble de constantes additivesspiCes constantes sordteérmirées soit par des
connaissances a priori sur I'obj@d], soit par une nouvelle mesure avec wtdlage dans

la direction perpendiculaire. On dispose alors d’'une mesure du gradient de la topographie
suivant deux directiong,feng"m) et afegprg:’m). La topographieb(l, m) s’obtient alors de la
méme margre que dans la partiz4.2

5.2.2 Choix du couple de écalages

Le couple de dcalages est choisi sur des eréds les d’'une parta la fonction de
transfertI—NIeq (valeur moyenne, valeur pour les faibles d’autre parta des contraintes
technologiques sur laégpnetrie des prismes de Wollaston. Dans la suite, les angles de
séparation des prismes utiis sont de 211 x 107° rad et 106 x 102 rad, soit 1,41 et
70,6 pixels, respectivement avec des pixels de 12 mietaa de 6té dans le plan image
et une lentille tube de 800 mm de focale. Ce sont ces prismes dont le calcubsstipr
dans I'annexd (paragrapheg et 3).

5.3 Mesure de champs de &placements plan

On piesente sur la figure.37 un essai de validation de cette mesure éplacement
plan sur une surface d’or obséer avec un grandissemer®2. La reproductibilié des
topographies diffrentielles utiliges est de I'ordre de 100 pm. Cette reproductédidist
estimee en supposant que le retrait et la mise en place des prismes de Wollaston n'’in-
troduit pas d’erreurs supginentaires. Pour une zone de mesure de ¥0PaR4 pixels,
I'erreur peutétre decompoge en une incertitudee¢art quadratique moyen) attrixia
la procédure de coflation de I'ordre de B x 102 pixel (i.e., 15nm) et une erreur
sysématique de 0,14 pixel.€., 75nm) par rapport la droite “iceale”, de I'ordre de
grandeur du jeu dans le dispositif permettant d'imposeéf@datement.
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s+ :déplacement mesuré
: déplacement commandé 4
ol = : déplacement commandé + offset
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Déplacement mesuré en pixel
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Déplacement imposé en pixel

FiG. 1.37:Validation de la mesure deeglacement plan :@placement meséien fonction
du ceplacement impdas

5.4 Estimation du role du marqueur dans la mesure du champ de
déplacement

Siles techniques de c@lation d'images nugriques sont largement diffees dans les
laboratoires de #canique, Bvaluation du dle des diferents paragtires reste discée,
et leur estimation se fait souvent en utilisant des images deé&astegs nurgriguement.
On teste alors autant les algorithmes que les panaas physiques intervenant dans la for-
mation des images (voib[], [51], [52]). Afin d’estimer la qualié des ésultats obtenus,
on propose une estimation des performances limites que I'on peut olateairtir de la
description statistique de la formation des imagessenée au paragrapitel

5.4.1 Mocklisation de 'ensemble marqueur-systme d’imagerie

Une matrice CCD est un capteur matriciel plan, dont chaque pixel effectue égeant
tion du signal qu'il recoit sur sa surface sensible (disation spatiale). On s’iatesse
donc ici autant aux proptes du marqueur ga’celles du dispositif imageur et leur
influence sur la mesure d'uredlacement plan. On suppose ici que la tache de diffusion
n'est pas suéchantillonige, de sorte que c’est letbcteur qui dfinit la discitisation
laterale. A partir des propies statistiques des topographies &fintielles mes@esa
I'aide de linterferormetre de Nomarski, on propose une @dare d’estimation des per-
formances d’'un ensemble marqueur-sys¢ d’'imagerie pour la mesure d’'un champ de
déplacement plan. On se restreint au cas unidimensionnel. P&quard, le marqueur
sera nok f(x), ou x est une variable d’espace scalaire. On nota dimension physique
d'un pixel, de sorte que le pixel couvre une zone allant de=npax= (n+1)p. Par
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zone sensible du pixel

marqueur f(x)

Y

marqueur (niveaux de gris)

-
p X

FiG. 1.38:Ensemble marqueur-sgshe d'imagerie : gonétrie du probdme et variables
assockes.

construction, les zones sensibles des pixels sont rarement jointives (il faut loger la connec-
tique,évacuer la chaleur...). On suppose que cette zone sensible eseqeanrtrapport au
pixel, et qu’elle sétend entre I'abscisse=np+eetx= (n+1)p—e (figure 1.38. La
variable donge par les fabricants de matrice CCD poéacure cette surface sensible, le
facteur de remplissaglg, est relee aux variables que nous avorgidies

¢r = p—2e

Y

Le processus de digatisation est I'origine d’une perte importante d’information. En
effet, un pixel CCD effectue une iegration sur 'ensemble de sa surface des photons
gu'’il recoit. Ce n’est pas le marqueur luime qui est vu, mais sa moyenne sur la surface
sensible du capteur. D’autre part, la reproductibitie la mesure limite la plus petite
variation de phas&@min qu'il est possible de&tecter. Il est alors@tessaire de choisir un
critere qui permet deé&finir d@min, qui sera de I'ordre de grandeur dédart-type de la
variable agatoire traduisant le bruit de mesure sur la phase. On fait le choix de eoarsid
comme discernables deux depbsitle probabilés dont les gaussiennes ségalesa mi-
hauteur (voir figurel.39). Dans ce cas

(1.132)

~ 1,170 (1.133)
On cherche le plus petiteghlacemend tel que
(n+1)p—e (n+1)p—e
— F(x)dx— / f(x-+d)dx| > Smin (1.134)

npte npte
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Fic. 1.39:Ensemble marqueur-sgshe d’'imagerie : éfinition de la plus petite variation
de topographie &ectable.

Au premier ordre e, cela revient estimer la probabilt

P{‘H(xﬂﬂ}i@pe 2-93:32?§9ﬁ9} (1.135)
Soit alorsT (x) la fonction cefiniea partir def (x) par
T(X) = f(x+ p_—226>— F(x— P=28 (1.136)

Le probEme revient alora chercher la probabiét

P{|Ifolpie™®
p;{T(x) € ] —oo, ——(pfzz)&”“‘“] } + P{T(x) € [—(p’z'fj)&““i“,oo[}

> (p—zf:l)&ﬂnin

(1.137)
Si on appellap(y) la fonction de epartition de la fonctiofT (x)
W(y) = P{T(x) € ]-e,y]} (1.138)
alors le probdme revient estimem
— 2€) 0@ — 2e)0@;

5.4.2 Calcul de la fonctiony(y)

On peut @composer la fonctiol (x) en une &rie de cosinus
T@ZZW%%W+%=ZE® (1.140)
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Les coefficient®y et ¢k se ceduisent des coefficients de Fourierte). Eux-némes se
déduisent des coefficients de Fourierfde)

T(\) = 2jF(\) sin(TiA(p— 2¢)) (1.141)
Si appellegy(y) la fonction de épartition de la fonctiofi(x)
Wk(y) = P{Tk(x) € |-, ¥]} (1.142)

T.0h

FIG. 1.40:Variables pour le calcul dgi(y).

On peut alors distinguer 3 situations :
- ﬁ—: < (p—2e). On integre alors un grand nombre derjpdes, et on enétluit que

cos1(d) .
=1-—=* siye[—c,c
P{Tk¥) <y} =4 =0 siy < —cx
=1 Siy > ¢k

- 3—)’: ~ (p—2e). On integre une priode, le calcul grédent est encore valable.

- 5—;: > (p—2e). Le calcul de la probabil s’effectue maintenant sur une petite par-
tie de la griode du signal, et leésultat @pend fortement déy. Pour simplifier
le probEme, on suppose une deggite probabili uniforme pour ca®y) sur I'in-
tervalle[—1,1]. Cette epartition correspond une densi de probabilié uniforme
pour le cecalage par rappadtl’origine sur[o, 2—"} . Par congquent, calculer la fonc-
tion de Epartition moyenne sur ld¥ revienta calculer la fonction deépartition
non pas sur l'intervallg0, (p — 2e)], mais sur I’intervalle[o, 2@"} On est donc de
nouveau dans le casgzeédent. Par coregjuent

—1-2 :é) siy € [—¢x, ¢y
P{TkX) <y}{ =0 siy < —c
=1 Siy > ¢k
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Dans ce cas, on a effe@wne moyenne sur les configurations locales du mar-
qgueur. Aussi, ce dernier terme pedite a I'origine de variations locales du plus
petit deplacement visible.

En conclusion, on obtient une forme unique pour la fonctionégeurtition

cosi(Y)
=1-—7" siye[-c,c
U(y){ =0 siy < —cx
=1 Siy > ¢k

A partir de I'expression de la fonction departitionyi(y), on peut @duire la densé
de probabilié {k(y)

2uly) = 24 (1143
=— 1 siyel-c,g
mkm y ] k k[
Zk(y) -0 siy < —C¢
=0 Siy > ¢

Cette fonctior((y) n’est pas continue, mais son support est BoRour revenia la den-
sité de probabil# asso@&ea la fonctionT (x), il faut rappeler que la dengitde probabilié
assockea la somme de deux variablegatoires inédpendantes egigale au produit de
convolution des dengis de probabilé asso@esa chacune des variables. En pratique,
ce produit de convolution pourratre calcugé dans I'espace de Fourier. @i()\) est la
transforneée de Fourier dep(y), etZ (M) la transfornée de Fourier dé(y), alors

B =72 (1.144)
k
Par ckfinition, on a

400
2N = [ Gy ex(—2jmoy)dy

+Ck .
_ / eXp(_Z‘")‘y)zdy (1.145)
—C TICk4/1— <y>

G

Sion poséb = Z, alors
k

~ %/exp(—ZJnck)\b)db

1-b?
-1
2 [ cog—2moAb
_ _/coi— TICk )db
T 1-b?

= Jo(2mAey) (1.146)
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On en @&duit : )
W) = [ Jo(2mAc) (1.147)
K

La transfornge inverse est effedde nungriquement.

5.4.3 Application au cas de films d’or

Les filmsévapoes-conderes ongete largemengtudés, par diverses techniques eéxmentales,
notamment du fait de leur importance en optique et de leur camfractal disc [49].
Comme il est Bcessaire d'utiliser une description du marquawumeéchelle plus fine
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(630 nm™=~5__ "\

: =
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[65nm o - “ngx
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FIG. 1.41: Spectre de la rugo&itd’une surface d’or obtenu par Olied al. [49] en mi-
croscopiea effet tunnel et magle assod, tire de [49].

gue cellea laquelle s’effectue la mesure déplacement, on utilise un spectrédiit

de ceux obtenus par Olivat al. [49 en microscopiea effet tunnel et gseng sur la
figure 1.41 lls sont moélises par deux droites dans un diagramme log-log. En retrai-
tant les spectres obtenus, on s’apercoit que les parasA et qq définis sur la figure
1.41 sont des fonctions simples du temps de croissance du film (voir les figutgs

et 1.43. On peut donc reg@senter le spectre d’'une surface d’or comme une fonction
du temps de croissance du film. En utilisant les pataes optimaux du capteur CCD
DALSA-1M30 (¢ = 1 et d@min = 2 x 1072 rad) ainsi que ceux d’une couche d’or de
450 nm, on obtient la caraatstique traée sur la figurel.44 On remarque qugy(d)
présente un seuil pour les valeursdinférieuresa dgeyii = 0.5nm Indépendamment du
mode de traitement du profil d’intercétation, ce éplacement seuil appatzomme le
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log(A en nm?/pixel)
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FIG. 1.42:Evolution du pararatre A en fonction du temps de croissance du film d’or.
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FiG. 1.43:Evolution du paramatreqq en fonction du temps de croissance du film d’or.

plus petit @placement qui pourr@tre percu par le sy&te imageur. On pe@galement
définir un autre criére,dg 5, défini comme le éplacement du marqueur correspondant
Ny(dos) = 0.5. Dans cette applicationy s ~ 1.6nm Si maintenant on se place dans les
conditions de I'exprience pesenge en5.3, alors on obtient la caraetistique traée sur

la figure 1.45 Les ceplacements cardaistiques sont un ordre de grandeur pileses,
avecdseyj = 2.5nmet dgs ~ 11nm Ces valeurs, @me si elles sont du @me ordre de
grandeur, restent bien ifieures aux erreurs estéms erb.3. Ce €sultat suggre qu’un
autre plenonene limite les performances de la technique @éis

6 Pour conclure : les moyens de mesure disponibles

Dans cette partie, on agsené et qualife un dispositif intedronetrique baé sur
I'interferonetre de Nomarski. Les topographies éitfntielles obtenues permettent, par
difference, de mesurer un champ depldcement hors-plan, avec une reproductéilit
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0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01
déplacement du marqueur en micrometre

FIG. 1.44:Probabilieny(d) qu'un deplacemend soit detecé sur un pixel, quandé&cart-
type du bruit affectant les topographies dintielles vaut 1pm
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FIG. 1.45:Probabilieny(d) gu'un deplacemend soit detecé sur un pixel, quandécart-
type du bruit affectant les topographies diéntielles vaut 106m

de l'ordre de 10 pm. En particulier, on a manigue le bruit affectant cette mesure se
mocklise par une distribution gaussiennécdrélee en espace, dongtart-type est pi-
loté par le temps d’acquisition.

En reconstruisant la topographie de la surfapartir de deux topographies dfentiel-
les, on a mon& que I'on pouvait utiliser la rugog&itde surface comme un marqueur dans
une proédure d’intercomlation, permettant ainsi de mesurer un champéjgatement
plan. Siles performances attendues ne sont pas encore atteintes, cette technique n’en n’est
pas moins prometteuse et sa faisabifiete prouee.



« Lorsqu’un treoricien trouve unésultat nouveau personne n’y croit, sauf lui! Lors-
gu’un exgerimentateur trouve uresultat nouveau tout le monde y croit, sauf Isi!

« Mécanique des matiaux solides>, Jean Lemaitre et Jean-Louis Chaboche,
Dunod.
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Chapitre 2

|dentification de distributions de
chargement et de raideursa partir de
mesures de champ de @placements

Dans ce second chapitre, oveloppe une préadure
d’identificationa partir de champs deé&placements pour
déterminer le champ de prog@tesélastiques caraéfrisant
une structure et le champ de chargement qui y est apgliqu

Si theorie et exprience onéte les deux mamelles deebisemologie du vingéme
siecle, alors s’attelea réesoudre un probme d’identificatiorequivauta choisir de s’as-
seoir au milieu d’'un champ mé@ Il est pourtant inéniable que I'apparition de caras
(visible et infrarouge) -relativement- peu @meuses a permis leedeloppement de me-
sures de champs enétanique. Les informations obtenues sont alors &gl assez
redondantes pour que I'on esp en éduire des dorges suffisamment fiables. On peut
alors inverser la tendance&igerale qui consista pesenter I'exprience comme le valet
de la treorie, la premére nétant & que pour valider ou infirmer la seconde. Un ensemble
d’expériences pourrait dona,terme, permettre de construire une @aghtion. Quoi gu'il
en soit, on ne fait pas d’expiences que dans le but de rétider un pnorene. On les
pratiqgueégalement pour se faire la main, pour se rassurer et s’approprierédeemines
sollicités. Aussi, une &thode d’identification ne doit pas filtrer la multitude des effets
qui pourraiengétre obsergs, pour n’en retenir que ceux qui conviennent au emdju’il
soita identifier oua construire. L'emploi d’'une &thode d’identification doit donc rester
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ouvertea la surprise, et @server laarendipié ! proprea I'expérience.

1 Probleme standard

On rappelle dans cette partie keguations et les gthodes standard desolution des
problemes délasto-statique.

1.1 Description

Su n St

FIG. 2.1: Description du prol@me direct standard.

Le probeme standard de la@nanique esté&trit sur la figure2.1. On consi@re un
domaineQ borré de I'espace. Chaque poikt de Q est re@ré par ses coordogesx.
Le comportement du métiau est supp@sconnu en tout point par la do@@ de son po-
tentiel (thermodynamique) état et son potentiel de dissipation. On se place dans le cas
de I'elasticit linéaire, de sorte que la connaissance du potentihtiest suffisante. Le
champ de propétesélastiqueg”(x) est suppasconnu en tout pointde Q. Les fronteres
deQ, dont I'orientation locale est doge par la normala, sont d&ccompoées suivant les
deux partitions :

1Ce mot vagabond n’est plus et pas encore dans nos dictionnaires. De I'ancien francais ikedapass
la langue anglaise et est en cours d@antroduction , notamment dans le vocabulaire des historiens des
sciences. Il dsigne ces petits hasards de I'eédmentation qui suscitent des pistes inattendues ou ées id
nouvelles.
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— §, est la portion de la surfacaides ceplacementsy sont impogs ;
— § est la portion de la surfacaides effortsT 4 sont impogs;;
— leur intersectior§, NS est consiérée a priori comme non vide. Deux cas de figures
sont alors possibles :
— Les conditions sont mixtes s®,N S, c’esta-dire que les efforts sont impes
uniquement suivant les directiona Bon n'impose pas de&placement ;
— Les conditions sont surabondantes, c&stire que I'on impose leéplacement
et I'effort suivant une réme direction.
Par ailleurs, I'ensemble du volunf2 est soumisa une densi d’effortsf(x). L' équilibre
local de la structure &crit (en statique)

div(a(x)) +f(x) =0 (2.1)
o(x) est la contrainte de Cauchy. Sur le bord
o(x)n="Ty VX e § (2.2)
Le probEme consiste alo@trouver les champsi(x),0(x)), tels que
u(x) € Ugop (2.3)
0(X) € San (2.4)

avec
Ugp = {U(x) e HY(Q)\u(X) =ug YxeS} (2.5)
Sap={0(x) e HY(Q)\o(x)n=Tq ¥x € S,div(o(x))+f(x) =0 ¥xeQ} (2.6)
en \erifiant la loi de comportement
o(x) = C(x)g(x) VX e Q (2.7)
En hypotlese des petites perturbations, le tensewdii®e des @formations est dorin
par
g(x) = % (Ou+ Ou') (2.8)

A l'exception du dernier cas de conditions aux limites (conditions surabondantes), on
peut cemontrer I'existence et I'unidtde la solution. En effet, si les conditions sont sur-
abondantes, il n’existe de solution que si ces conditions sont compatiblesa-alest-

par exemple, si le &lacement impd@suy est le @placementésultant de I'application

des effortsT 4.

1.2 Solutions exactes

Il N’y a en geréral pas de solution exacte au prardole repesené par leséquations
(2.5 et (2.7); a part pour une classe de prebies erélasticieé plane (contrainte ou
déformation plane) pour lesquels on peut obtenir un ensemble de solutions soit en uti-
lisant directement une base de fonctions biharmoniques, soit en cherchant les champs de
déplacements solution commeérivant de potentiels complexes (potentiels de Kolossoff-
Mushkelichvili [53]).
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1.3 Formulations variationnelles

Dans le cas@réral on utilisera une forme faible dequations c&quilibre. Le principe
des travaux virtuels est alors stricteméquivalent la forme locale de &quilibre :

Yu* € Ugp
Vo € Sap . (2.9)
JoO:gur]dV = [of.u*dV + [g Tq.u*dS+ Jg, T.ugdS

On remarquera que cetégjuation est @rifiee, néme si les champs et u* ne sont pas
assoaes, c'esta-dire ne erifient pas la relation de comportemedt?). Si on postule que
I’ equation 2.7) est \erifiée, alors 2.9) se met sous la forme

Yu* € Ugp
0 = Ce[u*] (2.10)
JoElu*]: Crglur]dV = [f.u*dV + [g Tq.u*dS

On peutégalement utiliser une forme faible asswea la relation de comportement. Le
potentiel thermodynamiqu€ (densié d’énergie libre de Helmholtz) assédi I'élasticie
s’écrit 1

Y(e) = & C:¢ (2.11)
Sa transforrée (partielle) de Legendre-Fenchi¢l(o) est alors éfinie par

Wi(o) = SED([G rg]—W(e)

= %0: clo (2.12)

et correspon@ sa densé d’enthalpie libre de Gibbs. Lé&sidu de Legendre-Fenchel, est
défini comme
Ny(o,e) =¥(e)+W¥(o)—o:¢ (2.13)

aveco : € le produit scalaire assdza I'énergietlastique. On remarquera ici que ésidu
est cefini pour tout champ, independamment de son appartenaacg;». De par la
définition de la transfori@e de Legendre-Fenchel, on a directement

nW(Gas) >0 V(O-7 8) (214)
et en particulier, so ete sont assoés par la loi de comportemealkastique,
Nw(C:€,€) =0 (2.15)

Pour prendre en compte la sginie du probdme entre les deux champs, afidit alors

ZALp(o,s):/Qr]qJ(C:s,C‘l:0)dV+/Qr|qJ(o,e)dV (2.16)
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Ay(0o,¢€) est l'erreur en relation de comportement cadeé I'échelle de la structure.
La résolution deAy (0, &) = 0 impose donc que la relation de comportement gaifiee,
sans imposeratessairementédquilibre. On introduit alors le principe des travaux virtuels
(2.9 dans lequation 2.16), pour obtenir

Yu* € Ugp

Vo € Sap 217

AGU) = Lfpd:iC LAV — fo TugdSt L fpeur]: ciefujay 210
ZJofurdV — ¢ Tqurds

A, se cecompose alors

A (G,U") = Ag(G) + Ay(u™) (2.18)
avec
AG(G):}/ G: clzfrdv—/ T.uqdS (2.19)
2J)a S
Ay(u™) :}/ g[u*]: C:s[u*]dV—/ f.u*dV—/ Tq.u*dS (2.20)
2Jo Q S

La fonctionnelled deux champA; (6, u*) se cecompose en deux fonctionnellecdupées
indépendanteds(3) et Ay(u*). Leur sommeétant minimaled la solution (c’est-dire
guand les champs soatla fois admissibles et assés), il en @coule que, &aément,
As(0) etAy(u*) sont minimales la solution. Si on appelies etus les champs solutions,
alors on ales bornes :

Du(Us) < Dy(U%)  VU* € Unp (2.22)

On dit queos minimise I'eénergie com@mentaire)s, et queus minimise I'energie poten-
tielle Ay. On obtient une solution approgé du prol#me en cherchant l&@domposition

du champ de éplacement (par exemple) sur une baseigermirée, en minimisanf\,

par rapport aux composantes du champé&lgacement sur cette base. C’est le principe de
base de la iethode degléments finis, repris pour les poutres d’Euler-Bernoulli dans I'an-
nexeE. La qualie du ésultat peut alorétre contblée en calculam; et ses contributions
locales [13].

2 Problemes d’identification

2.1 Contexte

On a rappe# dans la partid..1 du chapitre 1 que les premiers essascaniques
I’ échelle de la centaine de micreires ont consiéta reproduirea cetteechelle les essais
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macroscopiques standarelisp5], [56], [57]. Cette approche limite toutefois la diminu-
tion deséchelles caraétistiques des objets solliés. En effet, dans le préde decrit sur

la figure 1.1 du chapitre 1, c’est étape de photolithographie qui limite laguision des
dimensions des objets. En effet, dar&tdpe d’'insolation, c’est la lurdre qui assure le
transfert des motifs du masque. Ainsi, la diffraction de la kmmisur les bords du masque
va limiter la pécision du masque transmis. Laé&mnce sur les dimensions sera donc
définie par la longueur d’onde utibe, et est typiquement de I'ordre du micretne. Par
congquent, enéduisant les dimensions de I'objet, on augmente kréwice dimension-
nelle relativement aux dimensions de 'objet. Les hypsts d’homogreité recessaires

a I'exploitation des essais standards ne sont donc @riiées. On a monérdans le cha-
pitre 1 I'utilisation de techniques integfonétriques pour obtenir une mesure de champ
de eplacements, plan et hors-plan. Si I'on dispose alargriori, de toute I'informa-
tion necessaire, il resta trouver une technique permettant l'identification de pédsi
mécaniques avec un ess&iérogene. Par ailleurs, &ape de gravure induit toujours une
rigidification des ex@&mites encasées, comme morérsur les figure¢.4 et 1.5du cha-
pitre 1. Ces modifications de raideur, structurelles, agdalemenete obserees sur des
poutres encastes aux deux ex@mites. Par corequent, les champs de prog@sa iden-
tifier peuventtre teterogenes.

Une mesure de champ deglacements, si elle @sente I'avantage de fournir les infor-
mations ecessairea l'identification d’'un champ de prog@ies, introduit une contrainte
suppementaire. En effet, le champ d’observation ne doit §as occulé, ce qui inter-
dit I'utilisation d’'un chargement egtieur au wafer par contact, saafravailler dans la
configuration propdse par Espinosat al. [59]. La zone obser@e est alors diffrente
de celle sur laquelle s’effectue le chargement. Les soluttewrostatiques repsentent
une classe de solutionses populaire, que I'actionneur complet soitéigé au wafer
[60], ou decoupk. Dans ce dernier cas, I'objet luigme est recouvert d’'une couche
meétallique, qui joue ledle d’'une armature de condensateur. On peut alors voir diygara
une Feterogereéité de chargement, due aux singulkesigeonetriques de I'objet sollicé
(effets de pointe, notamment). Par ailleurs, si I'on veut se servir de cet objet comme d’un
capteur de son environnement, I’hongéogité du chargement ne peut paise postide,
de sorte que dans toutes ces configurations, le chargement ptnartaterogene. Cette
héterogereéité n'est pas connua priori, si bien que la rathode d’identification devra
également permettre I'identification d’un chargemegteélogene.

2.2 Methodes d’identification

De manere synetrique au proldme standard élastostatique&trit dans la partié,
les probémes d’identification s&€sument, connaissant un champ épldcement mesar
Um(X) ~ u(x), en un nombre fini de points a trouver les champa”(x), Tq(X)) vérifiant
I équilibre local de la structure et la loi de comporteméveftuellement paragiree)
postuke. On suppose donc I'existence d’'un chaniyp), dont une estimation est doee
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par la mesure,(X), avec (en I'absence de forces volumiques)

div(C:€lu])=0 (2.23)
Ceux)n=Tyg WxeS§ (2.24)

Ce probeéme @reral est souvent simpldi:
— en postulant une forme particate pour le tenseur élasticie (synetrie et varia-
tions spatiales), qui negghend plus alors que d’un nombre fini de pagamsk ;
— en imposant une contrainte sur la distribution d’effdrgs dont une projection est
parfois mesue.
Les differentes rathodes existantes se distinguent alors par le type de relatiog piilis
vérifier I'equilibre et la loi de comportement (formes faibles ou exactes) et par I'identifi-
cation ou non de Ecart entre les champgx) etuny (x). Cetécart érive geréralement du
choix de la base fonctionnelle retenue poéacure I'ensembles ;5. Si cette base choisie
ne repesente pas exactement le champ mesalors il existe urecart entre le champ de
déplacement meséret le champ deé&placement solution du prairhe direct correspon-
dant, que I'on appelle probine direct assogei la solution du prol@me d’identification.

2.2.1 Recalage de maglesa partir d'un écart sur les ceplacements

La structureétant dcrite a I'aide d’'un nombre fini de parastresk, une prengre
classe de @thodes regroupe toutes les techniques qui cons&temmnparer le champ de
déplacement issu de I'epienceun, au ©sultat d’un calcul pagléments finisic(k, Tq).
Ce dernier champ est, edigeral, obtenu pour une valeur daendes paragiresk et avec
la valeur mesuae de la projection des effortg. Tout le probéme consiste alows definir
une distance entre la solution et le champ méesla solution la plus simple consisie
minimiser unécart quadratique, avec @nentuel terme deegularisation®

€recalage™= % z (Um — Uc<kaTd))t(Um —Uc(k, Ta)) +AR (k) (2.25)

La minimisation de cetcart pour les para@tresk fournit un jeu de paragtres solution.
Dans la forme2.25 la signification physique du paratne A est difficile a etablir, son
choix [48] devant amenea la stabilié de la solution vis-vis d’'une perturbation sur
les mesures. Enagéral, le champ mesarm’est pas statiquement admissible au sens du
mockle élements finis, de sorte queéme si le modle retenu pour &crire la structure
est raisonnablegecalageN’€St pas nul agrs minimisation. Au minimum, &quilibre et la
relation de comportement sonénfiés sous leur forme faible (calcul paéments finis)

et on obtient un champ deedlacement statiguement admissiblg proche du champ
MeSue Up.

2.2.2 La méthode des champs virtuels

La méthode des champs virtuel€t initialement propase dans§1] pour identifier
des propetes homognes de composites étasticie anisotropef2]. Le principe repose
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sur 'utilisation directe de Bquation 2.9). En posant
0=_C:€Un] (2.26)
(2.9) devient

Yu* € Ugp
0 = Ce[um] (2.27)
Jo€lum] : C:eglur]dV = [f.u*dV + [ Tg.u*dS

En decomposant le tenseurdiasticie

C= ZQka (2.28)

ou lesQk sont les paragtres mariaua identifier, il est possible écrire autant dquations
indépendantes qu'il y a d’'inconnues, en choisissant les champs vittu@isur obtenir

un syséme lireaire bien condition® |l estégalement possible de choisir les champs test
u* de sorte que I'on ne fait appan& qu’une constant®y dans chaquéquation. Ces
champs test sont alors appsk champs virtuels fgriaux» [63]. La technique a&te ap-
pliquée a l'identification de prop@tes élastiques anisotrope$4] [65], ainsi qua une

loi de comportemenglastique non-liaaire B6]. De par I'utilisation de lequation 2.9),

I’ équilibre est @rifié sous sa forme faible, alors que la loi de comportementégftée
localement, avec I'hypo#ise @.26). Cette néthode d’identification s’apparente alas
une nethode de Ritz pour le praiine direct. On remarquera cependant que le champ
de contrainte étermire a partir de 2.26) n’est en @réral pas ereéquilibre. Aussi, aucun
indicateur n’est utilié pour identifier lecart entre les champsetuy,, méme si urécarta

I’ eéquilibre est propds pour les cas non-lgaires, dansg3]. Pour palier cette sensibiit

les champs virtuels sont choisis de ma@aeia minimiser l'influence d’un bruit de mesure
sur les parargtres identifes [B7).

2.2.3 Methode de lécart a la réciprocité

Pour c&finir une fonctionnelle caraetisant |ecarta la ciprocig, il faut imaginer le
méme corp$, caracérise par deux champs de raidgtiret (. Soient alors deux champs
de ceplacements; etu, tels que

div(C1: €[ug]) =0 (2.29)
G Eu(X)n=Tyg VYXxe§ (2.30)
et
div((: €uy]) =0 (2.31)
Ciglup](x)n=Tyg WXeS§ (2.32)

alors, on peut@écrire I'equation 2.9) en remplacant,

& = Cigfuy] (2.33)
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avecu, comme champ virtuel d'une part, et en remplacant
0 = (Eluy) (2.34)

avecu, comme champ virtuel d’autre part. On obtient ald@8|[

/Sums U2.Tg —Ug.(C2 : €lug](X)n)dS= /Q Ouy: (G1— &) : OuadV = R(C1L — (2,u1,Up)

(2.35)
Si l'intersection§,; NS est non vide, alors le choix d’'un champ virtuel permet de
calculer le membre de gauche d&35H, donnant ainsi une information sur le chardip
chercle. Cette nethode, introduite par But al.[69)], a &€ appliqeea I'identification de
propriete élastiques ou la localisation de fissuré§]|

2.2.4 Methodes drivant de solutions exactes

Dans le cas o le probEme direct supp@sreproduire le champ deegdlacements me-
sure admet une solution analytique, cette solution permeétiaidun ensemble fonction-
nel pour le champ de&placement solution, les paratresélastiques et de chargement
donnant alors la projection du champ degpthcement mesarsur cette base. &quilibre
comme la relation de comportement sont aldsfiees exactement en tout point. Ce type
de technique &te exploie par exemple dang()]. En traitant dans ce cadre le prébie
d’'indentation de Flamant, les auteurs montrent que I'on peut obtenir la valeur absolue des
proprietes élastiquesa partir de la seule mesure d’'un champ é@pldcement. D’autres
applications ecentes, traitant des champs en pointe de fisgdi®{1 du ceplacement au-
tour de singularéés geonetriques dans un essai de tracti@@][ont également dmonte
les multiples applications potentielles de cesthodes.

2.2.5 Lerreur en relation de comportement

La fonctionnelle 2.16) définit I'erreur en relation de comportemef(o,¢€). Cet
indicateur, initialement propésdans 73] et [74] a d’abordéte applige a la validation de
calculs vibratoires pagléments finis. Si le chamg est alors connu, son identificatian
partir de champs meses requiert la&&criture de lequation 2.16

Aq;(o,e,C):/Qr]qJ(C:s, Clzo)dVJr/Qr]qJ(o,a)dV (2.36)
Dans le cas de&lasticie lineaire, cette expression sduit
Ay (0,€,C) :/ (c—C:¢):Ct:(0—-C:g)dV (2.37)
Q

ou, sous une forme syatrisee,

Ay(0.€,C) :/ (CT20—CZ:€): (C 26— C? g)dV (2.38)
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On remarquera queéguation n’inégre aucune contrainte concerna@gliilibre de la
structure. Aussi, c’est le choix d’espaces fonctionneksqadts qui va permettre ici de
satisfaire lequilibre, en calculant par élements finis. Les conditions&tjuilibre se tra-
duisent donc lors de la minimisation par un multiplicateur de Lagrange &ssochamp

0. Diverses stra@gies sont aussi possibles poefidir le champe, qui peut @river exac-
tement du champ mesirou, s'il est consiglé comme non fiable,&tiver d’'un champ
approchant le champ mes&urEn supposant de nouveau que le tenseélasficie se
décompose suivan®(28, le probEme d'identification se rapportela minimisation de
(2.36) par rapport aux paragtresCy, les champg ete étant soumis des contraintes va-
riables suivant legtudes. Cette gthode a d’aborét appliqiee au recalage de melgs
dynamiquesT9], éventuellement avec un terme de distance aux mesige&h statique,
Geymonatt al.[77] ont demonté qu’en I'absence de distance aux mesukego, C) est
sepaément convexe et ont appligwce Esultata lI'identification de propétesélastiques
avec uréchantillon soumia un chargement homege. En ajoutant un terme de distance
aux mesures, Callocét al. [78] ont utilise cette approche pour identifier un champ de
proprietts homognea partir d'un essai é&erogene. D’'une mardre grerale, la loi de
comportement est ici toujourserifiee sous sa forme faible, alors que Exification de

I’ équilibre d’'une part, et de la compatibdiavec les mesures d’autre pagpéndent des
espaces fonctionnels choisis.

2.2.6 Lecartalequilibre

En introduisant la forme faible désjuations cquilibre .9) dans I'erreur en rela-
tion de comportement2(16), on a cccompoé cette derrire enénergies potentielle et
compkmentaire. La minimisation de cégergies est la base de&timodes de&solution
par elements finis, la relation de comportement comnégilibre étant alors @rifiees
sous leur forme faible. Si la plupart desethodes écrites se &ferent en pratique
un mockle élements finis, celui-ci sert exclusivement au calcul d’'une base de champs
décrivanto. On peut donc imaginer @&ber plus intimement cette @hode de &solution
du probEme direct avec lesquations que doitérifier la solution du proléme d’iden-
tification. Dans la rathode de Ecarta I'équilibre [79], la structure est repsenge via
une discetisation paglements finis, et les conditionsétjuilibre sontecrites comme la
minimisation de lénergie potentielle de la structure. Si le champ &glacement mesar
est decompoé sur une base de fonctions de forme

u* = Z @ (X)ui (2.39)
|
alors la minimisation €crit ey
u ,U
<) _ 2.4
EN 0 (2.40)

Contrairement la esolution d’'un prol#me direct, les &placements nodaux sont alors
suppogs connusi(e., mesués) alors que les prog@tes élastiques sont les inconnuas
déterminer. Ces iges ontégalemengéte developgees erélasticie anisotrope par Hori
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[81]. En supposant que les propés élastiques sont constantes @&ment et que les
nceuds internes de la structure ne subissent aucun chargen@égrg@waxClaireet al.[80]
ont monté que le systme lireaire dequations obtenu se met sous la forme

MQ=0 (2.41)

et est, en gréral, largement suréermire. Les prop@tes élastiques sont alors obte-
nues, et la @marche est é&s robuste par rapport au bruit de mesure. Dans ce cas, la
sur-cetermination du systme permet deé&finir un écarta la solution sur legquations
d’équilibre. Le vecteur solutioQs verifie

MQsoI =F (2-42)

définissant ainsi un indicateur de la gualite I'identification. Ce&sidu repesente le char-
gement necanique qu'il faut rajouter sur la structure pour que celle-ci soéarilibre
si I'on suppose que le champ déeplacement mesérest le champéel. Par corexquent,
cet indicateur ref@sente Ecart entre le champ meguet le champ solution du praishe
direct asso@ a la solution.

2.3 Vers une classification des gthodes d’identification

Afin de pouvoir comparer les diversesthodes d’identification propéss dans la
littérature, on propose de retenir les troisards suivants :

— I’équilibre est @rifié sous sa forme exacte ou affaiblie ;

— larelation de comportement egtnifiee sous sa forme exacte ou affaiblie ;

— I'écart entre le champ meguet le champ solution du prarhe direct assoeia la

solution est estird.

On peut alors@sumer la discussion gedente avec le graphiquegseng sur la figure
2.2

Les methodes baes sur I'utilisation de solutions analytiques sont les seules qui im-
posent (ou permettent) dénifier exactemert la fois lesequations cdquilibre et de com-
portement. A priori, ce genre de technique semble &kaptdentification d’'un nombre
limité de pararatres, et doit donc permettre de traiter le cas deen@ix homognes ou
dont lesévolutions spatiales songdrites avec un faible nombre de pagmes. La dis-
tance aux mesures est d@endirectement par le€sidu de la projection des champs de
déplacements meses sur la base de fonctions du prarole. Cette distance aux mesures
porte ici exclusivement sur la @matique.

Les nmethodes des champs virtuels (MCV) et dechrta la ciprocig utilisent une
forme exacte de la relation de comportement, agsi@cune forme faible desquations
d’equilibre. Dans ces deux cas, l'utilisation d’'un nombreddiations (remes optimales)
egal au nombre de paratnesa identifier ne permet pas fament de s’affranchir d’un
bruit de mesure.
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équilibre
A exact
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solutions
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faible comportement
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. recalage EF
distance

mesure / solution associée
autorisée

FiG. 2.2: Comparaison des @hodes d’identification dans la &ttature.

Pour les nethodes de recalage utilisant un éré en @placement, le probie direct
assoct est ésolu paelements finis, de sorte que la base des champs solutésifieves
équations cequilibre et la loi de comportement sous leur forme faible. Comme pour les
méthodes utilisant une base obtenue avec des solutions analytiques, on doit se limiter ici
a un faible nombre de paratresa identifier, ce qui permet de s’affranchir d’'un bruit de
mesure. la encore, la distance aux mesures porte exclusivement suélaaiigue.

Les nmethodes baes sur I'erreur en relation de comportement n'imposentédifier
gue la relation de comportement sous sa forme faible erdigation des autresquations
(équilibre, distance aux mesures) repdnd que du choix des espaces fonctionnels choi-
sis. Ces rathodes occupent donc tout un plan de I'espacecssmé sur la figure2.2

La méthode de Ecarta I'équilibre apparidalors comme un cas particulier de I'erreur
en relation de comportement, pour lequel on imposerait une forme faibleglélibre ex-
plicitement, sans recourdrun calcul paglements finis. La distance entre le champ mesur
et le champ assoen la solution est d’autant mieux estmque le sysime degquations
d’équilibre est sur-gtermire. Cette nethode occupe donc I'axeerifiant I'équilibre et
le comportement sous leur forme faible, la position oémupur cet axe&pendant de
la sur-cetermination introduite par lesquations céquilibre. Dans le castole nombre
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de paramtresa identifier devienégal au nombre de dezg de liber, il n’est plus pos-
sible avec les techniques desplution usuellement emplegs d’identifier urecart aux
mesures, ce qui rend lagthode tés sensible au bruit de mesure.

3 ldentification simultanée du chargement et des propétées
élastiques

On a vu dans la parti.1 que l'utilisation d’'un chargement sans contact pour sol-
liciter des MEMS impose de devoir identifier Elerogeréite du champ de chargement
pour pouvoir quantifier un champ de prdgés €lastiques. Le nombre de paretresa
identifier augmente alors sensiblement. Aussi, on proposeeualabpement fEifique
de la néthode de Bcarta I'equilibre dans le castole syséme forngé par lesequations
d’équilibre n’est plus sur&termire.

FIG. 2.3: Modele de poutre &terogene.

Bien que les iées qui vonétre cevelopgees sont valables pour toute (micro-)structure,
on traite dans cette partie du cas de poutres. Une poutre d’Euler-Bernoulli eétigkscr
avecN élementsa repiesente le niveau de digtisation de la poutre en posasit= 2%
elements. Le champ de proptesélastiques est suppaseterogene, et est repseng par
un champ de contras@ multiplicatif, de sorte quéElC, est la rigidie de flexion de
I’élementn, n € {1...N}. La poutre est soumis& un champ de forces nodalEs de
sorte quéy, est la force appligee sur le nceuoh, me {1...N} (figure2.3). Si le charge-
ment nodal et le champ de progtgsélastiques sont connus, le prebie direct consiste
a trouver le champ deégplacement noddl = (v,8), avecv le champ de éplacement
hors-plan, eB le champ des rotations des sections droites. L'objectif eséseudre le
probleme d’identification, c’es&-dire de trouver les champs de raideur et de chargement
guand le champ degglacement hors-planest connu (mes@), tout comme sa projection
sur une base cematiquement admissiblé.
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3.1 Methode d’identification

On suppose que le niveau de dittsationa choisi est susceptible d&drire le com-
portement de la poutre. Les quaaitmeswges sont les champs deglacements nodaux,
qui sont éduits de la mesure du champ depthcement hors-plan sur un grand nombre
de points par une projection sur une base de champs compatibles avec les fonctions de
forme retenues dans le mad élements finis (voir paragrapiedu chapitre 1). La lon-
gueur de lelement est n@&el. L' équilibre de chaque nceud du maillage @sit comme
la stationnari¢ de I'energie potentielle de la structure

El N N
Ep=— > zCn Vn—1,Vn,On-1,6n) — leme (2.43)
m=

aveckEl la rigidité de flexion, et

f(Vn—1,Vn,0n-1,6n) = %(Vn—vn—l)z—i—T-l(e%—f-eﬁ,l‘f‘en—len)

2.44
+|122(Vn—19n—1 +Vn—16n —VnBn_1— Vnen) ( )
Il vient alors, pour le nceud,
aEpn7n+1 :Q{C _+C —|—}_F :O
aEaVi nd n+19 i (2.45)
ot = 5 {Coh™ +Cnyah"} =0
avec
g (Vi,Vi-1,6;,6i_1) = ?(VI Vi—1) _1_22(ei71‘|‘ei)
g+<V VH-17elvel+1) F(VI Vi+1) |_2(e| +ei+1) (2 46)
h™(vi,Vi—1,6,6i_1) = ?Z(V' 1—Vi) + 1 (8i_1+286) '
#(

" (Vi,Vis1,61,8i41) = (Vi — Vig1) + 7(265 + 6i11)

ou Vv etB sont les composantes du champ épldcement nodal,. Ici, le champ de char-
gementF est inconnu, tout comme le champ de contr&stées conditions dquilibre
donnent 2N + 1) équationsa 2N + 1) inconnues. A échellea, le syseme de 2+1
equations fcrit

ML =0 (2.47)

avec le vecteur des paratnesa determiner
L' = [C1, F1.Co, P, ..., Cou, Fd] (2.48)

M est construit@ partir des champs déglacements nodaux, de la longueur é€einent
et des diverses hypatBes de maglisation.L = 0 est la solution triviale. Comme le
probleme est &solu sous I'hypothse des petites perturbations, le comportement de la
structure est suppédinéaire. SiX est une solution, alofsX estégalement une solution
vh e 0%, Par congquent, on utilise une&gtomposition en valeur singalie de la matrice
M

M=HIK (2.49)
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Par cfinition, 7 est une matrice diagonal] and X sont des matrices orthogonales. Les
élements diagonaux de sont les valeurs singdies deM . Les colonnes dex (resp.
H) sont les vecteurs singuliers droits (resp. gaucBé) La solution non-trivialeL est le
vecteur singulier droit assdea la plus petite valeur singelie de, qui devrait valoir 0,

a la pécision de la machine @s. Aussi, la solution s’exprime

L = 9vo (2.50)

ou v est la colonne dex (le vecteur singulier droit) correspondanta plus petite va-
leur singulere B7]. Le signe ded est choisi en imposant queehergieélastique totale
de la structure doiétre positive :Es > 0. Le chargement &tanique et les prof@ies
elastiques sont identifesa une constante multiplicative g8 (son signe esttanmoins
défini), puisque seules des dawes cigmatiques sont prises en compte. Dans la suite,
on appellera contrastes de chargement et de @@pglastiques lesasultats correspon-
dants. En pratique, les algorithmes decdmposition en valeur singalie ne permettent
d’assurer qu’une j&cision absolue sur les valeurs singudis et les vecteurs singuliers.
Aussi, il peutétre peéferable d'utiliser un algorithme comme celui propgsar Demmel
et al.[82], appek decomposition de Jacobi uniéagle. La version de cet algorithme qui
a étée impkemenée est dcrite dans I'annexE.

3.2 Leffet d’'un bruit de mesure sur les champs identifes

eccccccce

I
(3]
T

champs de rigidité et de déplacement
(unités arbitraires)
o
'S

eeccccece

0.1

! ! ! ! ! 'l
+

abscisse le long de la poutre L

FIG. 2.4: Champ de rigidi¢ et ceformée de la poutre test.

Les iesultats suivants sont obtenus avec une poutreadisoe avec 2 élements. Lari-
gidité de flexion est homage pa€lement, et le champ de contraste est obtenu par des ti-
rages successifs d'une variabléatioire de dengitde probabili uniforme sur l'intervalle
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[0.1...0.9] (figure2.4). Le chargement gcanique consiste en un champ de forces nodales
homogenes. Le champ deeglacement est calcug, puis @grad a I'aide d’un bruit gaus-
sien cecorgélé en espace, similaire au bruit affectant les dispositif@erpentaux écrits
en3.1du chapitre 1. Pour quantifier I'erreur commise sur les champs redseroh in-
troduit I'erreur RMSn sur le chamg (avecZ = C ouF) définie par

=3 z (Z'd - )2 (2.51)

Z|mp

L'influence de ce bruit ajoét aux« mesures> obtenues paéeléments finis sur la qua-
lité de I'identification esévallee en moyennant l'indicateuy pour 100 tirages de bruit
aléatoire, avec un rapport bruit / signal impoke esultat de ces simulations esépeng

erreur RMS sur les champs identifiés

o == 1(F) |

10° 10° 10 10° 10? 10"

rapport bruit / signal imposé

FIG. 2.5: Evolution des erreurs)(C) et n(F) en fonction du niveau de bruit pour
différents niveau de disetisation.

sur la figure2.5. Quand le rapport bruit / signal tend vers 0, les erreurs d’identification
s’annulent, prouvant ainsi le raisonnemeavelopg@ au paragraph@.l Pour un niveau

de discétisation dong, le champ de chargement iderifist plus sensible au bruit de me-
sure que le champ de rigidit Ces simulations permetteggalement d’estimer le niveau
de discétisation acceptable pour un rapport bruit / signal donkinsi, quand ce rap-
port atteint 1%, on ne peuggasser 2lements, introduisant ainsi une erreur de quelques
pourcents sur les champs ider@ffi Le niveau de bruit acceptablecddt a 0.1% si I'on
souhaite utiliser une disgtisationa 4élements. On peutéafinir ainsi, pour chaque niveau
de discétisation et pour une tefance sur les champs iderégiimpoge, le niveau de
bruit acceptable sur les mesures. Quelques valeurs é&sdicjues sont rassenéas dans

le tableaw?. 1
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a=1 a=2 a=3

VN(C)=102| 6x103|42x107° | 46x10°
VN(C)=103|5x10%|42x10°|45x10° '
VN(C)=104|5x10°| 5x107 |46x10°®

TAB. 2.1: Valeurs du rapport bruit / signal acceptables pour un niveau dectisation et
une erreur admissible doas.

3.3 Qualification a posteriori de la qualite de la solution

Quand la solution exacte est inconnue, il estessaire de&inir un indicateur d’er-
reur adapg. Si la decomposition en valeurs singeiles esté&alie avec un algorithme
assurant une erreur relative acceptable sugdeltat, il est raisonnable de calculedart
a I'equilibreF, défini comme le &sidu de Iéquation 2.47)

Ce fesidu est un estimateur de I'erreur locale. Pour donner une mesure de I& qualit
de lidentification, on peut &finir I'estimateur global\; comme le travail de &carta

I équilibre dans le champ déplacement locdl 4 (C’esta-dire le champ deaplacement
mesue duquel est soustraé,un nceud dor@) le ceplacement de corps rigide dedéments
adjacents)

W= 3 I ()Ums () (2.53)

Comme cet indicateur inclut urgchelle de contrainte, il do&tre compa& a I'énergie
elastique de la structuig;
W

S—— 2.54
Wy E. ( )

L'indicateurw; est alors inépendant de &chelle de contrainte, et mesure la qu@adjto-
bale de l'identification. Cet indicateur est & I'erreur RMSn commise sur les champs,
comme le montre la figure.6 avec le contraste de proptesélastiques. On obtient des
résultats identiques avec le contraste de chargement, si biem est consiéré comme
un indicateur global de la quaditde I'identification, utilisable pouvaluer la qualé des
résultats obtenus quand le n&bel de structure choisi pour la construction de la mathi€e
est a@quat. La relation entre I'erreur commigeet I'indicateurw; est bijective, de sorte
gue si le modle choisi est suffisant, la valeur de est une mesure des erreurs d’'iden-
tification. Il convient de souligner ici que ce raisonnement, comme les calculssaen
paragraphe.2, ne sont valables que si le mald choisi pour écrire la structure est sa-
tisfaisant pour écrire les mesures. Cette hypesie n’est plusérifiee si, par exemple, la
disctétisation choisie est trop grosse ou si le chargementéoanique est malétrit.
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FI1G. 2.6: Evolution de I'indicateuw; en fonction de I'erreur commise sur le cham(t)
pour differents niveaux de disgtisation.

4  Application a des sultats exgrimentaux obtenus avec
un chargementélectrostatique

4.1 Chargementélectrostatique

Le dispositif utili€ exploite le fait que les MEMS utilgs sont recouverts d’'une
couche d’or, conductrice, qui peut constituer une armature d’'un condensateur. L'autre
armature est unéle d’aluminium emboutie rapp@ au-dessus de la matrice des micro-
leviers. Elle comporte un trou de 0.6 mm de dé&me, permettant le passage du faisceau
du microscope (figur@.7). Si on impose une diérence de potentidl; —V, entre les
armatures d’un condensateur, il appeeatre elles un chamgectriqueE = —V. E est
orthogonala la surface, et on notés, s sa norme. Chaque armature porte une charge
surfaciquetog définie par

Oel = Esurt€air, (2.55)
ou &5y est la constante diectrique du milieu. Les armatures vont s’attirer, quel que soit

le signe dgV;, —V>). Sil'on considre unélement de surfaceS la forcedF élémentaire
exer@e sur celui-ci est

a3
dF = —=-dS 2.56
2840 ( )

La surface du conducteétant une surfacequipotentielle, le chamilectrique et la force
dF sont normawa la surface. On peut donc assimiler ce chargeraemb champ de
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électrode rapportée

- -

Objet recouvert d'une couche métallique

FiG. 2.7: Dispositif de chargemer@ectrostatique.

pression

—el (2.57)

Dans le cas d'un condensateur plan, cette pression est lrma@yr la quasi-totadit

de I'armature. Comme une des armatures est ici I'objet @@, on s’atten& une
héterogeréite du champ de pression due aux multiples effets de bord et de coin. En effet,
pres d’'une singularé geonetrique, le chamgglectrique devient singulier, entrent une
singularie du champ de pression. L'identification d’'un champ de pédpsielastiques
requiert donc I'identification simulta&e du champ de chargement.

4.2 ldentification simultanée des contrastes de pression et de pro-
pri éteselastiques

La méthode écrite au paragraph®1, valideea I'aide de donaes simudes au para-
graphe3.2, est maintenant appli@ea des champs deeglacements obtenus éqmenta-
lement. Le chargementé&oanique est impés I'aide du dispositif pgseng sur la figure
2.7 (V1 — V2| = 800 V, entre-fer d’environ 1 mm), et le champ depthcement hors-plan
est mesur comme écrit dans le paragrapledu chapitre 1. On se place dans des condi-
tions d’acquisition qui assurent une reproductibilite la mesure de 'ordre de 100 pm
(voir la figure 1.30). Le champ obse# couvre la totalé d’un levier ainsi qu’'une par-
tie du support. On utilise le méte asso@ cecrit sur la figure2.8. Les équations2.45
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FIG. 2.8: Modele retenu pour&kcrire la poutre sous un chargemétgctrostatique.

prennent donc la forme :

oE
gr:}inﬂ' = % {Cag™ +Cns10"} —Fi(Pn, Pny1) =0

aEpn,nJrl

: (2.58)
ot = EL{Ch™ 4+ Coyah™} — Mi(pn, prya) =0

Les forces nodalesquivalentes; et les couples nodauM; dependent des pressions agis-
sant sur les nceuds adjacer#gfivalenceenergtique). Comme le montre la figuges,
c’est le niveau de bruit qui limite le niveau de digtisation« raisonnables. La figure2.9

(nm

déplacement

70 um
FIG. 2.9: Champ de dplacement obtenu avec une éifince de potentiel de 800

présente un champ deegdlacement typique obtenu avec un chargengéattrostatique.
Le déplacement maximum est d’environ 30 nm, de sorte que le rapport bruit / signal est
legerement inérieura 1%. On doit donc limiter la disétisationa deuxélements, afin
d’obtenir une erreur RMS sur les champsle I'ordre de 10° (figure 2.5). On s’attend

alors & une valeur daev, de I'ordre de 102 (figure 2.6), si la description retenue est
acequate.

La figure2.10présente les contrastes ider@gfi(norn@s par leur moyenne) partir du
champ de dplacement @asené sur la figure2.9 et du moele cecrit sur la figure2.8. On

obtient une raideur nettement plus importantesaie la partie encaét du levier, comme
les figuresl.4et1.5le laissent penser. On remarqégalement que la pression iderééi
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....... : pression — :rigidite

0 70 pm

FIG. 2.10: Contrastes de raideur et de pression obtenus avec le champgldeaiment
préseng sur la figure 2.9 et le mede cecrit sur la figure 2.8.

pres de la zone encastr du levier estapulsive, ce qui est contraieece qui est attendu.
En particulier, I'indicateuw; atteint la valeur de.8, d@montrant ainsi la mauvaise qualit
de l'identification. En comparant cette valeur avec celle attendue si lelmoetenu est
adequat (de 'ordre de I(), on peut conclure que le mék cecrit sur la figure2.8n’est
pas satisfaisant. On peé@galement s’en convaincre en comparant, sur la figuté le

-~
o

Py (3] [+23
[=] (=] o
T T T

déplacement
(nm)
]

FiG. 2.11: Champs de @placements exgsimental (points) et calcél(trait continu)a
partir des esultats de l'identification avec le melé cecrit sur la figure 2.8.

champ de @placement meséravec le champ caldaib partir des contrastes idendi§i en
utilisant le moele cecrit sur la figure2.8. Le mode de corps rigide laisdibre en rotation
est identifée au sens des moindres &ar
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5 Discrimination et identification de modeles

L'analyse du champ deéplacement obtenu (figu29 montre une modification de
la courbure de la poutre @ de son exémite. On peut donc penser que les effets de bord
ne sont pas&krits de marire satisfaisante par le meld péseng sur la figure2.8. L'id ée

0.8

0.6

0.4

0.2

0 70 um

FiG. 2.12:Contribution de chacun d&dementsa I'indicateurw; .

qgue l'erreur vient d’'une mauvaise melisation des effets ps de I'extemite du levier
estégalement confire par la contribution de chacun delémentsa I'indicateurw;,
tracte sur la figur@.12 En effet, la quasi-totakt de la contribution provient du dernier
element. Une voie pour agliorer la qualié de I'identification est de remarquer que la

a)

T71]

silice

T71]

silice

FiIG. 2.13: Hypotheses sur le champ de pressioegpde I'extemite du levier : a) hy-
pothese correspondant au nmadd cecrit sur la figure 2.8 ; b) Prise en compte des surfaces
meétalliques lakrales.

pressiorelectrostatique s’applique non seulement sur la facérseyre de la poutre, mais
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egalement sur les faces éatles de la couche atallique (figure2.13. En particulier,
cela se tradui I'extremite de la poutre par un couple suppientaire agissant sur le
dernier nceud du maillage. On modifie doagdrement le moéle utiliss pccdemment,

PNt
AAAAAA pN
K C=BC
T S e
N-2 N-1 N-1 N N Con=-pnx (/12

FIG. 2.14:Modele anglioré pour acrire la poutre sous un chargemétdctrostatique.

comme indig@ sur la figure2.14 Le moment additionnel est régseng par le paramtre
sans dimensioffs, qui est le rapport entre ce coupledd a la pressiorelectrostatique
agissant sur les faceséaales, et le couple nod@hy applique sur le nceua I'extremite
du maillage pour re@senter la pressigglectrostatiquepy agissant sur la face sepeure
du levier. Avec les fonctions de forme utiies,

|
Con=—Pn15 (2.59)

ou | est la longueur de &lement utili€. Tout le probdme consiste alora identifier le
parangtre3, alors que le sysime peccdemment utilis (2.47) était cgja juste @termire,
interdisant I'identification directe d’un parane suppgtmentaire.

5.1 Effetd’'une erreur de mocelisation

Dans les partie8.1, 3.2et 3.3, on a consiére que la forme du chargement appkqu
est bien connue. Ces hypeges sont utilises pour construire la matricd . L'effet d'un
écarta ces hypotbses esévalle a I'aide de donaes simwes, avec uneéaarche si-
milaire a celle utili€e au paragraph&.2 On applique alors un momefy au nceud
extremite, proportionneé la force nodalé&y (voir figure2.15

Cn= BsoIFN (2-60)
L'objectif est ici d'etudier les effets d’'une erreur de n@ddation, repesenkée par une

erreur sur le paragtre3 # Bsol, Sur la proédure d’identification @senée au paragraphe
3.1
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FiG. 2.15:Modele utilise pour tester I'influence d’une erreur de natidation.

A rapport bruit / signal identique, une erreur de ralishation modifie lecarta I'équili-

bre
Fr (6U, B) = F (5U) +Frm (B) (2-61)

Celui-ci s’exprime,a proximi€ de la solution, comme la somme d’un terfg, di au
bruit de mesure, et d’'un ternt§,, di a une erreur de m@lisation. Aussi, la minimisa-
tion dew; par rapport au paragtre de modlisationf3 et au bruit de mesuregessite la
partition deF; selon I'equation 2.61).

Il est possible d’obtenir de magrie semi-analytique le jacobien dédarta I'équilibre
par rapport au champ de&placement (annexe, paragraphé)

oF;

U
On montrezgalement que ce jacobien ne pades qu’une direction non-singaleUp pres
de la solution (annex@, paragraph@&). Quand le champ deglacement mesasubit une
perturbatiordU, I écarta I'équilibreF, sera donc modié proportionnellemerit la projec-
tion 6UtUp. Aussi, lorsque l'on traite le cas d’un unique pagdre de modlisation, Ieécart
a I'eéquilibre cependa proximie de la solution de deux paratnes scalairef — Bso et
5UtUp. On peut donc tracer une carte de la norme dedita I'équilibre au voisinage
de la solution en fonction d’une perturbation sur la mesisbU,, et d’une erreur de
mocklisationp — Bso. Un exemple est @sené sur la figure2.16

(2.62)

5.2 Critere statique

On remarque sur la figur2.16 une direction particulire, noke A. Le gradient de
la norme de Ecarta I'équilibre est nul suivant cette direction du plgh 6UtUp). En
particulier, &finir la solution comme &rifiant la seule condition d’admissibéitstatique
||Fr || = O fournit toute une droite solution, paraiéaA. Ainsi, I'utilisation du seul crigére
statique est insuffisante pour identifier le paeara de modlisationp.
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FiIG. 2.16: Norme de lécarta I'équilibrea proximi€ de la solution, en fonction d’'une
perturbation sur la mesure et d’'une erreur de @tisdtion.

5.3 Critere cinematique

Afin de restreindre I'espace admissible pour les solutions, on charcloaner une
description plus fine du champ démlacement meséar On montre dans l'annexé¢ que
I'on peut ceduire (analytiguement) une description statistiqueadultat de la projection
présenée au paragraph£.2.3du chapitre 1 connaissant une description statistique du
bruit affectant les mesures, telle que celle obtenue au paragéapta meme chapitre.
En patrticulier, il est possible d’eréduire une description statistique kle- 6UtUp, ou
OU est le Esultat de la projection du bruit affectant la mesure de phase. L'annéxe
présente notamment le calcul B¢«?| et deE [(k* — E[k?])?]. La densié de probabilié
(gaussienne) de? est ainsi @crite. Par corejuent, la probabikt de trouver la vraie»
valeur deUtUp a la distance de UmestUp est cecrite par la donee de la dengt de
probabilie de la variable?. La figure2.17 présente la dengitde probabilé de trouver

FIG. 2.17:Densi€ de probabilié de trouver la valeur de'Uy, a distance d&mes Up.

la valeur deUtUIO a distance deJmeStUp. Dans le repre cente sur la valeur mesae



90 Identification de distributions de chargement et de raideurs

Umes‘Up, cette densé de probabilé s’exprime par

2
1 (k*—07)
P[3U'Uy € [K,K +dK]] = —exp—~——*/ 2.63
[BUUp € [k K+ dK]] = = exp———) (2.63)
ou Cy est une constante de normalisation telle que
[ _P[aUUp € [,k + ] dk = 1 (2.64)

et ok est cetermire dans 'annexél. o, évolue lireairement avec le niveau de bruit sur
les mesures, et depend des fonctions de forme utdiss. Ce calcul n’est valable que si la
description du bruit utilise (bruit gaussien &torélé spatialement) est aduate, ce qui a
eté verifié au paragraph 1 du chapitre 1.

5.4 Identifiabilit & et identification d’'un parametre de mocklisation

La densié de probabili repésente sur la figur®.17permet de dfinir un intervalle
de confiance sur 'ax&'Up. La figure2.18 présentea la fois I'axe introduit au para-

FIG. 2.18: Combinaison des cites statique et camatique pour l'identification du pa-
rametref3.

graphe5.2 et la pecedente dengitde probabilie. L'utilisation simultae du criére sta-
tique (qui restreint 'espace des solutiaiiaxeA) et du criere cirematique (qui restreint
I'espace des solutioa une portion de la directiod'U,) permet de &finir une densé de
probabili& de trouver le coupléJ'Up, B) en un point du plan de la figure.

Si la pente de I'axa dans le graphéU'Uy, B) est suffisante, alors la projection de la
densié de probabilié (2.63 sur I'axe par I'axeA est c&finie (figure2.19. On en @é&duit
une densé de probabilé pour la variablg, presenée sur la figure.20 Les constantes
multiplicatives ontete modifees sur ces deux deémes figures pour avoir

| Plpsare (BB~ dpljdp = 1 (265)
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1.6

dU.Up |

FiIG. 2.19: Combinaison des cites statique et camatique pour l'identification du pa-
rametref3 : projection sur I'axe.

probability density

0.2

0.985 0.99 0.995 1 1.005 1.01 1.015

B

FiIG. 2.20: Combinaison des cites statique et cgmatique pour I'identification du pa-
rametref3 : densié de probabilié pourf3.

Cette densé de probabil# peutétre inegree pour donner des bornes sur la valeur du

parangtref3.

Cette &marche est applicable tant que I'axa’est pas paralllea 3. Cette condition
s’exprimea 'aide du scalaire

)
myl

%
op

Y]
C

r =

(2.66)

Si |aa%f| = 0, alorsr est fini et la pro€dure écrite peuétre appligée. Cette condition
est automatiquemengervifiee quand I'erreur de métisation affecte Bcarta I'equilibre.
La valeur du rapport définit également le rapport d’homaditie entre les den&s de
probabilie surk et 3. Aussi, plus la valeur de est faible, plus I'intervalle sur lequel on

pourra trouvei3 pour un niveau de brui donré sera restreint. Le paratner définit



92 Identification de distributions de chargement et de raideurs

donc l'identifiabilitt du pararatre3 au sens de &carta I'équilibre.

5.5 Application aux résultats obtenus avec un chargeme@@ectrosta-
tique

On a termie le paragraphd.2 sur le constat que la preare moelisation rete-
nue n’est pas auate pour regsenter les effets obsé&s. On a alors propés au pa-
ragrapheb une moelisation incluant une description parame du chargement. On a
mont, en utilisant des champgéigerés artificiellement, comment identifier un pasetne
de moelisation, en exhibant une condition d’identifial&liOn propose d’appliquer cette
technique aux champs expmentaux pesenés sur la figure2.9. Pour la moélisation
donree sur la figur@.14, on peut calculer, en utilisant leggultats de I'annexg, le rap-
portr

r:|%|:45 (2.67)
o, . .
oB
demontrant ainsi I'identifiabilé de ce paragtre. On utilise alors un algorithme de re-
laxation pour minimiseF, (dU, 3) (voir équation 2.61)) :

— on minimiseF; (0,[3) par rappori&a 3 pour trouver une estimatigdy du parangtre
de mocklisation ; on minimise ensuite, (dU,3) a I'aide d’'un algorithme de type
Newton-Raphsona partir du pointF, (0,[3p) et on cetermine I'axeA a partir du
calcul des jacobier la solution, éfinie telle quer, (dUp, Bsol) = 0;

— la densié de probabilié des variableg puis 3 sont calcukes en post-traitement,
en utilisant soit une mesure du niveau de bau{tvoir paragraphe.1 du chapitre
1), soit une estimation obtenad’aide du Esidu apeés projection (voir paragraphe
4.2.3du chapitre 1).

B dU | w; (dU, B)
0 0 2.8
Bo=-145] 0 | 4x101#

TAB. 2.2:Valeurs du paragtref3 et valeurs de l'indicateus, correspondantes.

Le tableau2.2 présente les prerares valeurs d@ obtenues au cours de la minimi-
sation. On autorise alors une perturbation épldcement suivant la directiddy, pour
obtenir une valeur de; proche d’un 2ro« numérique». La directionA est calcuke, et la
densié de probabilié sur3 correspondante cal@g. La figure2.21présente cette densit
de probabilié calcuée, ainsi que les deux bornes correspondant

PIB > Biow=—153 =0.95 (2.68)
P [[3 < Bhigh = —1.38} =0.95 (2.69)

La figure 2.22 présente les champs idenéii, a la fois pour les valeurfo, Bhign et
Biow, puisqu’ils sont indiscernables sur cette figure. Contrairementé&swtats obtenus
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densité de probabilité

FiIG. 2.21:Densit de probabilié calcuée pour le paragtre3.

....... . pression — ! rigidité

p/Pav

(E1Y/(ED)ay

0 70 um

FIG. 2.22: Contrastes de raideur et de pression obtenus avec le changpeement
corrigeé issu de celui @seng sur la figure 2.9 et le méde cecrit sur la figure 2.14 avec

B - Bsol-

avecf3 = 0, le champ de pression est ici attractif sur toute la poutre, ce qui correspond
ainsi au champ de pression attendu. On peut en outre calculer les valeur de l'indicateur
d’erreur sur l'intervalle identié.

Bow=—-153| 0 | 4x10°?
Bhigh=—138| 0 |38x107?

TAB. 2.3: Valeurs des bornes sur le paraime 3 et valeurs de I'indicateww, correspon-
dantes.

Ces Esultats, regrows dans le tabledi3, sonta comparer avec ceuxgsengs dans
le tableaw2.2. Pour ces nouvelles valeurs fiew; est notamment de 'ordre de 19 ce
qui était attendu ags la discussion eBi2et4.2. On pense donc avoir effectivement iden-
tifieé de cette facon un mete acquat pour écrire le chargement appligwsur la struc-
ture lors de I'exgrience @crite end.1. La figure2.23présente le champ deedlacement
experimental (points) et le champ déglacement calcal(ligne)a partir desé&sultats de
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FiIG. 2.23: Champs de @placements exgsimental et calcé a partir des @sultats de
I'identification avec le moéle cecrit sur la figure 2.14 avee = Bsol.

I'identification avec le moéle cecrit sur la figure2.14 avec3 = Bso. L'accord est tés
bon, et montre le gain significatif obtenu sur la quatie 'identification par rapport aux
déplacements tr&s sur la figur®.11

6 Sur les liens entre la nethode des champs virtuels et la
méthode de lecart a I'équilibre

On a vu au paragraptz2 que la neéthode de Ecarta I'équilibre et la néthode des
champs virtuels utilisent une forme faible deguations c&quilibre pour construire le
probleme d’identification. On a pcig€ également que les relations de comportement
étaient erifiees de maeire faible pour Ecarta I'équilibre (du fait de la construction
de I'énergie potentiell@ partir de I'erreur en relation de comportement), quand ce com-
portement esté&rifie de margre exacte dans laéthode des champs virtuespartir des
equations de Rit2(10. On a enfin distingé les deux rathodes par leur capagea distin-
guer le champ ci@matique solution du probine direct assogei la solution du proléme
d’identification du champ ciematique mes@ér Ces deux champs diffent du fait des
erreurs et bruits de mesure. Si on choisit de travailler &orchation, on @compose le
champ mesw@emes €n Une partie exact et un bruitde

On suppose que la regsentation choisie pougdrire le comportement esté@égluate, de
sorte que le comportemeréiel de la structure et le comportement ideatglexpriment



Sur les liens entre la MCV et la neéthode de lecart a I'équilibre 95

sur la néme base
Ga=Y p'G (2.71)
|
Cv - Z pYCI (2-72)
|

L’ équation 2.9) appliguee aux champs mess donne

{ Yu* € Ugp

JaOwmey [ EU]dV = [ TmesU*dS (2.73)

ou alors, en introduisant la relation de comportement idéetiferélasticie lineaire)

{ Yu* € Ugp

51 P9 [oemes: G : €[Ur]dV = [5 TmesU*dS (2.74)

Cet ensemble &quations lieaires est la base de laéthode des champs virtuels. On
remarquera que I'on vient @trire le principe des travaux virtuels pour un champ de
contraintey; p}dCi ' €Emes QUi N'appartient pas, enegéral,a I'espaces 4, contrairement
au champy; p!G : &y. Celui-ci \erifie donc

Yu* € Ugp
2.75
{ SiP Jotv: G gur]dV = fs T,.u*dS ( )
Par difference deéquationsZ.74) et (2.75, on obtient
Yu* E Ugp .
Si (B —nY) Jo&v: G elu]dV = Js (Tmes—Ty) .U*dS—73; pl [, 0€: G : g[u*]dV
(2.76)

Le second membre deéquation 2.76) apparé& comme le travail virtuel de &carta

I’ équilibre introduit er8.1 L’ équation 2.76) montre par ailleurs I'erreur introduite sur les
proprietes identifees du fait soit d’'une erreur sur la mesure de la distribution des efforts
sur§, soit d'une erreur de mesure sur le champ @mdnationde. Deux straggies sont
alors possibles si I'on souhaitéduire les effets du bruit de mesure :

— On augmente autant que possible le nombre de champs virtuels pour construire
un syseme lireaire tes largement suredermire. On cherche alord minimiser le
résidu assoéi au systme, minimisant ainsi les effets d’une perturbation sur les
proprietes identifees. C’est ce type de stegiie qui est utilié dans la rathode de
I’ écarta I'équilibre telle qu’elle &té introduite par Clairet aldans [f9], ou dans
les cas non-ligaires traits avec la rathode des champs virtueJ.

— Une autre strégie consisté cherchea minimiser I'influence du bruit de mesure
sur leséquation.74 C’est la straégie sous-jacente auedeloppements propes
par Avril et al.[67].

— Dans le cadre de la@hode de Ecarta I'équilibre, on a cherdh en I'absence de
sur-ceterminationa proposer une autre stegie. Celle-ci s'attacha qualifier un
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bruit exgerimental ek mdtriser ses effets sur la predure d’identification pour per-
mettre 'identification d’'un nombre de par&tnes suprieur au nombre de dezg
de liberés. Le cas d'un paraetre de moélisation sup@mentaire &te traié.
Néanmoins, I'extensio@ un plus grand nombre de paraimes requiert d’autres
connaissanca priori, la relation déquilibre et le criére cirematique ne permettant
gue de restreindre I'espace des solutions admissible® bande de I'hyper-espace
des paramatres exprimentaux. Dans ce cas, lessultats pgsenés sur les figures
2.11et 2.23 suggerent fortement d’utiliser un cete explicite sur la distance au
champ de dplacement mesér. les conditions @&quilibre construites sur le champ
mesué definissent 'admissibilé statique de la solution; on pourrait, en ajoutant
un terme de pnalisation g a la distance entre le champ deptacement mesaret

le champ de dplacement calcéla partir des paragtres identifes, cdeterminer un
nombre plus important dlements de maglisation.

Pour conclure : les moyens d’identification disponibles

Dans ce chapitre, on a promspes une analyse comparative desthodes d’iden-

tification existantes, une @hode d’identification de distributions d’effort et de raideur
a partir des champs deeplacements. Cetteathode ate appliqeea des champs obte-
nus ex@rimentalemend I'aide du dispositif peseng dans le chapitre 1. Les exfences
nous Eservant toujours quelques surprises (c'asteur €rendipi€), on aégalement
monti€ I'effet d’une erreur de maalisation, et une @thode pour identifier un paraine

de moctlisation unique. Cette @thode &te validee sur le cas exgrimental traié.



Chapitre 3

Couplages necanique-environnemeng
I’ echelle micronetrique

Dans ce dernier chapitre, on met d’abord evidence des
phénongnes de couplagelectro-)chimique particuliers aux
échelles micror@triques. On propose leur analyse dans le
cadre de la thermodynamique des milieux continus. On
rapporte enfin plusieursasultats exprimentaux sur les effets
mécaniques induits par I'adsorption et I’hybridation
d’oligonuléotidesa la surface de micro-objets.

1 Lutilisation d’'objets micro-m ecaniques comme capteurs

C’est dans legquipes pionrires dans le domaine de la microscopieffet tunnel
(STM) et de la microscopia force atomique (AFM) que les premiers capteurebasir
I'observation d’'un couplage entre le comportemer@canique de micro-objets et leur
environnement onéte developges. Ces techniques de microscopie utilisent des sondes
locales (des pointes), fabrigas (pour certaines) partir des techniques de lithographie
décrites sur la figurd.1 et supporees par des micro-objets comme ceuggemés sur la
figure 3.1 On sait donc les fabriquer en grandes quéstisi bien que, pour donner un
ordre de grandeur, le prix dans le commerce d’'une pointe de ce type se situe en 2005 entre
2 et 20 euros. Le&lveloppement de ces techniques de microscopie a&anartilisation
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FIG. 3.1:Vue au microscopélectronique d’une pointe AFM commerciale supperpar
une poutre.

de ces pointes dans des milieux ambiants les plus divers. C’est alors la séndulit
dispositifs de microscopia des pBnonenes diferents de ceux q@taient recherds qui
aété interpette comme la preuve de I'existence de couplagesanique-environnement
pour des objets de petites dimensions, et donc de rapport surface / veleves. Les
différents pbBnonmenes obsel®s ontéte misa profit pour @velopper des capteurs perfor-
mants, baiss sur deux classes degrtonenes :

— soit le pfenonene obser@ induit une variation de masse de I'objet micréganique

consicere ;

— soit on cetecte les effets d’un chargemengécanique d’origine variable.
Les differentes techniques expmentales utilises sont notamment compas par Raiteri
et al.[83] et Lavrik et al.[84]. On se focalise ici sur les d#fents couplages qui oate
exploites.

1.1 Detection d’une variation de masse

En geréral, on travaille avec un oscillateur de dimension midgetiique, dont la sur-
face est fonctionnalee de sorte que I'egspe chimique ou biologique que I'on cherche
détecter s’y fixe. On note, de facoBmgerale, sa raideucet sa massm. Ainsi, la pesence
de cette esice induit une modification de la magsede 'oscillateur. En faisanfsonner

cet oscillateur sa fequence deésonancdg [ \/% on cktecte la variation de masse en
détectant le dcalage de saéguence deasonancéf. La frequence de&sonance peut
eétre cetecée de deux maaies :

— en cherchant le maximum d’amplitude de ésonance ;

— en suivanta la frequence de&sonance initiale, leabhasagAW entre excitation et

vibration.
Au premier ordre, le écalage en &quence est dogmar
Af N 1Am
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ou AW et Af sont reles par le facteur de quaiQ) de I'oscillateur
AY = 20— (3.2)

Si I'on consicere, en prendire approximation, que la variation de maAse est propor-
tionnellea la surface de contact de I'objet avec son environnement, alors que sa masse est
proportionnellea son volume, alors

(3.3)

ou | est la dimension caraatistique de I'objet. Linérét de la miniaturisation des oscil-
lateurs eskvident. Avec des objets de dimensions micebrigues, les plus petites va-
riations de massesétectables sont de 'ordre de quelques picogramanks pression
atmosplerique. En couvrant un objet deaepteurs adaps, il aéte possible de &tecter
ainsi quelques picogrammes de laat E. Coli B5], ou de composants d’explosif8qj.
En aneliorant les proecdes de fabrication pour obtenir des dimensions cératiques de

F1G. 3.2: Vues au microscopélectronique de leviers avec de faibles dimensions et des
frequences deesonanceéleees (tiee de [87]).

plus en plus faibles (voir figurg.2), il a &t possible d’obtenir des seuils detection de
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guelques femtogramme87] puis quelques attogramme’g. Cette miniaturisation des
objets utili€s a ainsi permis deétecter des virus individuel89]. Néanmoins, le facteur
principal limitant le seuil de &tection est les divers amortissements subis par I'oscillateur.
En particulier, dans le cas d’unétection en suivant la valeur @&V, celle-ci sécrit

AY = Q%m (3.4)

Par exemple, si on travailke pression atmosghique pludt que proche du vide, la visco-

siteé de I'air ambiant ad#ire le facteur de quaditQ, et le seuil de dtection est augmemt

Cet effet, @ja tres sensible dans I'air, esgtdhibitoire en milieu liquide, et donc pour la
plupart des prol@mes biologiques. Deux pistes sont alors possibles pour contourner cette

(a) (b)

-~

FiG. 3.3: Sctema de principe des leviers creux ugkspar Burget al.[90].

difficulté :

— Burget al.[90] ont propog de faire circuler le fluida teste@ I'intérieur de I'oscil-
lateur (voir figure3.3). Le milieu ambiant est alors de I'air ou le vide, ce qedluit
consicerablement les interactions fluide-structuregtablit un facteu@ de I'ordre
de 90, et une variation deéfiquence de I'ordre de DHz/pg.

— La variation de masse est concomitante de modifications des @taspniecaniques
de la surface. En suivant simultament un effet statique engsence d’explosifs et
une variation de masse, Pinnaduwageal. [86] ont monté que la mesure sta-
tique pouvait donner un signales net & ai une mesure dynamique fournit un
décalage en &quence de I'ordre de grandeur du bruit de mesure. Cette mesure sta-
tique s’aereégalement &s performante avec le@me type de meélcules, rBme
sans peparation particudire de la surfacedfl]. Son principe avaiété initialement
propo£ par Bergeet al.[92)].

1.2 Detection d'effets surfaciques
1.2.1 Absorption de rayonnement

Ces applications bass sur le suivi de laédormation quasistatique de microleviers,
fonctionnali€s ou non, chercheatexploiter au mieux les interactions de la structure avec
son environnement. L'effet sans doute le plus simgplaettre en ceuvre est le chauffage
du levier par une couche absorbante. Si la structure ainsié®mest un bilame (au sens
mécanique), alors la couche absorbante se dilate (plus que le substrareausfant,
induisant la @formation de la structure. Ce principe, initialement prépoar Thundaét
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al. [93)], a fait I'objet de suffisamment decgteloppementsd] [95] [96] pour permettre

la mise au point de matrices détdcteurs dans le domaine infrarouge. Ces nouveaux
dispositifs sont rame disponibles commercialemeBf]. Il est également possible de
détecter une modification des progieis d’absorption de la surface C'est ce qukta
exploite pour mettre au point degticteurs du bacille de I'anthrax, qui esttabsorbant
dans 'infrarouge : une technique de spectroscopie permet alogteeter la pesence ou
non du bacille recher&h[9g].

1.2.2 Chimie etélectrochimie

La chimie aux interfaces @galement cher@&ma étudier les pBnonmenes necaniques
surfacigues qui apparaissent lors éaations particuéires. Par exemple, des effétectro-
capillaires sont obse@s en mesurant la flexion d’'une poutre, dont une face ettlhigue,
guand celle-ci est plorgg dans uglectrolyte et que I'on varie le potentiglectrique de la
surface §9]. Dans ce cas particulier, on le verra plus loin, I'exploitation deserpnces
merees depuis une quinzaine d'@as est I'objet d’'une vive controverse, bien que 'on
soit dans un casés simple, a normalement aucun@action chimique n’a lieu. En re-
produisant ce type d’exience dans une gamme de potentiels et/ou avedaatrolyte
acequats, on provoque uneactiona l'interface. Les modifications de structure (cristal-
line) de I'tlectrode provoquent alors des effetd8aaniques importantd @( [101]. Dans
ces situations, I'analyse quantitative desultats est &s cklicate, notamment car I'origine
des effets racaniques obseeg peugtre mal connue.

On retrouve des situations plus simples en traitant dénqienes d’adsorption.
Quand les objets sont recouverts d’une couche d’or, il est assez facile d’adsorber des
molécules pourvues d’'un groupement thiol (-SH), qui forme une liaissemergtique
avec les atomes d’or en surface. On observe alors, en milieu agueux, une flexion impor-
tante de la structure.P4]. Les couches adsogles peuvent alorg,leur tourgtre modifees
par leur environnement. En particulier, si les Bmlles adsoées sont ionisables, elles
vontétre sensibles au pH de la solutioraeta concentration en sélqZ [103. Le méme
type d’effet peuetre obtenw pression ambiante, en observant I'adsorption de&oubes
gazeusesl05. C'est I'origine du« nez» électronique é@velopge chez IBM [LOG, qui a
eté antliore en couplant une mesure de la variation de masse @oafatje de la&quence
de esonance) au suivi de la flexion quasistatique de microleviédg.[ll faut egalement
noter que si ces objets peuvéitte fabriq@s en grand nombre sur un wafer de silicium,
ces mesures, de flexion ou desonance peuveggtre faites équentiellement]08, ou
paralklement 09.

1.2.3 Surfaces fonctionnaliges pour la biologie

Des outils pour la biologie
Watson et Crick ont obtenu par diffraction des rayons X que laémgdé d’ADN
est une doubledlice (figure3.4), chacune desélicesétant un assemblage (&aire) de
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o
C (squelette)

C et N (bases)

FiG. 3.4: Structure d’'une m@cules d’ADN.
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FIG. 3.5:Bases composant la némule d’ADN.

guatre amines : la thymine (T), I'adine (A), la guanine (G) et la cytosine (Cp[et
figure3.5. On appelle cet assemblageséquence d’ADNs. La multitude des caragtes
serait alors coge par les difrentes équences d’ADN.

Pour ceterminer exprimentalement la nature d’uneaguence, on utilise une propi
de la double Blice d’ADN : I'assemblage de ces deuglites se fait par I'inter@diaire
de liaisons hydrogne entre la thymine (T) et I'&tine (A) d’une part; et entre la gua-
nine (G) et la cytosine (C). En pratique, ces assemblages sont les seuls possibles, et
forment les paires de Watson-Crick. Les de@li¢es sont donc com@mentaires I'une
de l'autre, au sens des paires de Watson-Crick. Il est important de noter qu’il n’y a au-
cune autre restriction sur l@&guence des bases dedites. La eaction qui consista
separer les deuxélices I'une de l'autre s’appelle le&&édaturation. La&action contraire,
qui consistea apparier deux brins conmghentaires s’appelletybridation (figure 3.6).
Cette eaction d’hybridation est, en principe, eéxtnement discriminante. En effet, elle ne
pourra avoir lieu que si I'on met engsence deux brins rigoureusement campdntaires.
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dénaturation E ‘ E hybridation

FiG. 3.6: Réactions d’hybridation et deethaturation de I’ADN.

C’est le principe de fonctionnement des pu@eADN (ou biopuces) : pouré&tecter la
présence d'uneésjuence, on cherchegadetecter la eaction d’hybridation en gsence
de la #quence compimentaire. Dans la suite, on appellsmndeune £quence d’ADN
connue, qui jouera céle de regatif de la équence recheréle (la €quenceible).

L'utilisation de surfaces fonctionnalisees comme ecepteurs de maktcules sgcifiques
Plusieurs dispositifs sont disponibles commercialement petacter I'hybridation d’'une
sequence cible, modée a I'aide d’'un marqueur fluorescent, avec uiegeence sonde.
Leurs performances semblent mal cotées [7], et plusieurs voies sont expkgs pour
permettre la dtection de cette hybridation sans marquage, @edite sans modification
préalable de laé&quence cible. Parmi elles, I'utilisation de capteurs mi&oamiques,
démontgée initialement par Fritet al. [11], semble prometteuse. La surface d'un levier
est fonctionnaligea 'aide de &#quences sondes modiis avec un groupement thiol. Ces
sequences sondes vont donc s’adsoebker surface, ratallique, du microlevier, pour for-
mer un film. En pésence de laégjuence cible, la&formation du levier est mesg par la

source laser

détecteur de position / et optique
(diode a quadrants)

T

Y ad

levier

FiG. 3.7: Méthode de étection des @formations de la poutre (adé@ade [83]).

méthode du levier optiques, illustrée sur la figure3.7. Le faiscealemis par une diode
laser est focalisa I'extrémité du levier. Le faisceaweflechiéclaire une dioda quadrants.
Par difference entre les courantérgrés par les diffrents quadrants, on peuttdcter
un leger éplacement du rayorefiechi. De cette magre, Fritzet al. [11] ont suivi les
déplacements de leviers fonctionnabsavec desssjuences diéfrentes. Les@placements
differentiels rappoés sont de I'ordre de 10 nenl’extrémite d’un levier de nitrure de si-
licium de 500x 100x 1 micronetres. L'origine physique des effeteganiques obseeg
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etait attribiee conjointement aux interactioeiectrostatiques entre dnas d’ADN eta
I'encombrement &trique de la macule. En effet, I'observation de la structure d’un brin
simple (figure3.5 montre que chaque groupe phosphate porte une chaggive, de
sorte que la clae porte une chargecgative par base. Dans les deux casgfautsion
entre les macules adso#es tend courber le levier vers le bas, si la face &tigure du
levier est fonctionnalise.

En utilisant une solution de sel divalent, V@tial. [110 ont propo& de prendre en
compte I'entropie de configuration des @mas. En effet, la longueur de persistance de
I’ADN est alors de I'ordre de quelques bases, et le confinement des brins peut provoquer
une modification importante de I'entropie de chaqueé&uole. lls montrent alors que
I'on peut changer le sens de I'effetézanique, en se placant dans des conditions qui
rendent ce terme entropiquegponctrant (en utilisant des sels multivalents et en faisant
travailler les interactionglectrostatiques). Hansetal.[111] ont alors monte que dans
les mémes conditions (sel divalent) la mise e@gence de cliaes non rigoureusement
compEmentaires (une ou deux erreurs dans w@rgisnce de 28 25 bases) produit une
flexion vers le bas, alors que I'hybridation avec uneisbaompémentaire fait #chir le
levier vers le haut.

En s’appuyant sur les travaux de Leileb al. [113, Haganet al. [112] ont monté
gue dans les exemplesagedents, les forces d’origireectrostatique ou entropique sont
négligeables devant les forces duedinteraction entre les couches d’hydratation qui
entourent les mélcules d’ADN.

A I'oppose, McKendryet al. [114] operent dans une solution de sel monovalent, et
montrent que la thermodynamique de I'adsorption n’est pas affquar des interactions
a longue distance. lls suggent donc que les interactioakectrostatiques ne jouent qu’un
rdle mineur, alors que Liet al.[1159 montrent qu’elles peuvent expliquarelles seules
les effets obsels dans legquipes qui utilisent des sels monovalents. Malgutes ces
difficultés pourétablir I'origine des effets gcaniques obseeg, I'utilisation d’objets mi-
cromécaniques fonctionnaks semble &s prometteuse. Dans le domaine de la biologie,
elle a permis, outre laadection de I'hybridation d’ADN, de&tecter la formation de liai-
sons entre préines [L16. Ainsi, la compghension des @monenes qui ont liewa la
surface des micro-objets r@vun inerét particulier.

On se propose, dans ce chapitre, dsspnter un ensemble desultats ex@rimentaux,
obtenus en milieu aqueux en faisant jouer diversrgmenes de couplage susceptibles
d’intervenir lors de I'hybridation deéxjuences d’ADN greffes sur une surfaceatallique.
Pour repesenter legchanges entre les diffentes formes énergie mises en jeu, on pro-
pose, pour chacun de cesgulonenes, une magisation thermodynamique des éxjgn-
ces kali®es. Afin de écrire les effets fcaniques obseeg lors de I'adsorption et de
I'nybridation d’ADN, des exgriences sollicitant individuellement chaque couplage sont
présenges et analyees, avant de psenter lesasultats obtenus avec I'ADN.
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2 Couplage thermoélastique

On a dkja beaucoup insiétsur ce qui fait la sgcificité des micro-objets : leur rap-
port surface/volume ésélee. Ainsi, I'echange de chaleur avec le milieué&nigur est
ais, et il est raisonnable de consrdr nos objets sous condition isotherme. La figure

objectif a cellule (haute)

immersion ¢ arrivée de fluide
modules —— =&
Peltier v

/\ évacuation

—de fluide

cellule (basse)

systeme de déplacements 3 axes

FiGc. 3.8: Schema de la cellulegalise.

3.8 presente un s@ma de la celluleGalie pour assurer cette condition isotherme. La
cellule a proprement parler est constéude deux parties en polgme (PDMS : PolyDi-
MethylSiloxane), choisi pour son comportement chimique neutre et son hydrophobie. La
partie inerieure porte Echantillon, qui est cadla I'aide d’une esineépoxyde charge de
particules nétalliques sur un support en laiton. Cetteqa en laiton est en contact avec
une face d’un modula effet Peltier et une thermistance. Un dispositif d’asservissement
permet d'imposer la tengpature choisie par I'utilisateur. La partie ujgure est munie
d’une ouverture dest@ea recevoir I'extemité d’un objectifa immersion. Le contact entre

la partie suprieure et I'objectif permet d’assuregtancleite. Cette partie en polyemne

est affiree pour recevoir une @te en laitonéquipee d'une thermistance et de plusieurs
modulesa effet Peltier. La temgrature de cette gce en laiton estgalement asservie.
Elle est perée afin de permettre le passage du tuyau d'@erige liquide, mettant ainsi

le fluide rentrant dans la celluke temgrature avant qu’il soit injeétdans la chambre.
Enfin, un tuyau de sortie permeéVacuation du liquide.

Du fait de la conditiorn naturellemend isotherme, ce couplage therratastique,
contrairement aux suivants, n’est pas, a prioreganctrant dans les @monenes ob-
senes. Neanmoins, on souhaite mettre en place sur ce cas simple les outil€atdaathe
qui seront appligés sur les cas plus complexes. Apune description de la mélisation
du chargement qui vé@tre utilisee, on propose le calcul et une partition dmrgie libre
du levier.
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2.1 Modeélisation du chargement
2.1.1 Formule de Stoney

Dans les travaux relatant des effetéaaniques dua I'hybridation d’ADN, le cou-
plage nécanique est trata I'aide de la relation de Stone¥17). Dans les articles d#s au
paragraphé.2.3 celle-ci relie lax tension de surface agissant sur la face sépeurea la
courbure mese de la poutre. Il est assez difficile d’avoir un regard critique sur l'utilisa-
tion de cette formule. La preiie raison est que I'article original ne fait jamais apjiega
explicitement unex tension de surface, dont la cfinition est d’ailleurs prol@matique
lorsque I'on traite d’'une interface solide-liquide. La seconde raison est qu’elle d@ippara
sous des formes vaés, mais en citant toujours leéme article original! Quoiqu'il en
soit, Stoney, irresg par I'estimation des contraintessiduelles ggsentes dans des films
electro@po®s, se place dans le cadre de ledtie des poutres, et mesure Efarmation
par la seule courbure de la poutre composite. Son calcul suppose que, part@étatde I’

ajout d'une couche
contrainte

Ri —)

Rf

FiGc. 3.9: Etats initial et final pour le calcul de Stoney.

initial caracérise par le rayon de courbui®, on obtient Ietat final, caraérise par un
rayon de courbur®;, en ajoutant une couche, de raideur identique au substrat, soumise
a une contrainte doree (figure3.9). Pour ce faire, quatre hypatkes sont faites :

— laraideur de la couche ajaé est identiqua celle du substrat ;

— l'effet de la couche ajoée sur le comportementéoanique de la poutre esgligea-

ble;

— les maériaux consiérés sont homognes;

— la cinematique est erérement écrite par une courbure.
Stoney [L17] obtient alors, erécrivant I'equilibre d’'une section droite, la relation

1 60+t

R—-Rf Ed? (3.5)

ou o¢ est la contrainte dans le film &aisseut, E le module d’Young du substrat
comme du film, ed I’ épaisseur du substrat. Cette relation, simpléteaet est encore
largement utili&e erélectrochimie ou dans le domaine de la miéteetronique pour les
films électrocpo®s. Les deux prerares hypothses onéte largement discées dans ces
communaués, notamment en reprenant les expressions obtenues par Timosh&gko [
amenant certaines corrections sur la relation contrainte-courtiuid [ 120 [121].
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2.1.2 Analyse asymptotique

Paralklement au @veloppement &quations drivées du travail de Stoney, plusieurs
communaugds se sont ilresg a la mecanique de poutres multi-couches :

— Les fabricants de composants mi@iectroniques ont&velop@ un ensemble de
solutions analytiques appraebs pour des structures multi-couches soundsese
variation de temerature. Leur prol@me consisté se donner des outils simples
pour concevoir I'encapsulage de composants qui peldteatsoumisa deseleva-
tions de temprature importantes en fonctionnement. Le compromis consiste dans
ce cadrex garder des solutions analytiqu&sdvant raisonnablement les contraintes
aux interfaces, le mode de ruineeponcerantétant le @laminage des couches. Les
travaux les plus repsentatifs dans ce cadre sont ceux de Gleh.[122) et Suhir
[123[124.

— La mécanique thorique a teri de fournir un cadre madimatique rigoureux pour le
traitement d’'urélement de surface enéoanique des milieux continus. On retient
les travaux de Gurtin et Murdocii25 [126. A notre connaissance, ces travaux
n’'ont pas @boucle sur une mise en ceuvre pratique.

— Avec le ceveloppement de matiaux composites, la @tanique des méatiaux s’est
intéresge au dle d'un joint de colle entre deux structures, et au transfert de charge
qui s’y opere par cisaillement. Ces pré@nhes sont connus sous le nogngrique
de« shear-lag, et font suite aux travaux de Volkerset?[/] notamment. Faca la
méme classe de pralshes, une approche efficace pour prendre en compte le com-
portementgéventuellement complexe, du reatua l'interface drive de I'analyse
asymptotique inige par les travaux de Goland et Reissrigdq], et fait toujours
I'objet de ceveloppementsiR9.

Dans notre cas, le rapport entrepaisseur de la couche d’or épaisseur de la couche de
silice vaut 6x 102 (voir annexe). On propose donc &tudier le cas d’une poutre com-
positea deux phases, dont une phase est fine devant I'autre. On cherche, pour ce cas,
une repesentation simple des effet€maniques induits par une dilatation éintielle
des deux phases.

«— 1 >
Y

Y

FiG. 3.10: Description du moéle de poutre composite.
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On traite le cas d’'une poutre composite de longueet de largeub, semblablea
celle cecrite sur la figure3.10 La phase 1, @paisseue; et de module d’Youndss,
est soumisex une @formation libre d’origine thermique_ 1. De la néme margre, la
phase 2, paisseue, et de module d’Younde,, est soumis& une @formation libre
d’origine thermique 2. Sio1 est le tenseur des contraintes de Cauchy dans la phase 1, on
repesente les contraint@sl’interfacea I'aide des deux champs scalaif@s) (pression)
et1(x) (cisaillement), regsentant la contrainte exé@e par la couche 2 sur la couche 1

o1y = T(X)x+ p(x)y (3.6)

2.2 Calcul de I'énergie stoclee
2.2.1 [Efinition

On suppose ici que la partition degfdrmationse en partieélastiqueee et partie
inélastiqueg; sous forme additive est valable

£ =¢€ct§ (3.7)

Dans cette partie, laddormation irglastiqueg; rend compte de la dilatation des raaaux,
avecej = aAT. On suppose le comportement deseniatuxélastique lieaire, de sorte que

0 = C€e+ Ojpi (38)

Oini est le champ de contraintes initiale, a@guilibré a I'echelle de Element de volume
repesentatifo est le tenseur des contraintes de Cauchlg tenseur célasticie. On peut
repesenter letat de notre sy8me, au choix, par sa deresiti'énergie libre €nergie de
Helmholtz) 7 (ge,T) ou par sa dengtd’enthalpie libre (de Gibbsy (o, T). Ces deux
fonctions sont la transforge partielle de Legendre-Fenschel I'une de I'autre, par rapport
au couple de variables dual@s, €). Elles \erifient donc

F(ee,T)+G(0,T) =0 ¢ (3.9)
Sous ces conditions, on peut montre8(] que lesénergies se@&omposent

F(&,T) = Fe(te, T) + Fi(ge, T) (3.10)
G(0,T) = Ge(o,T)+ Gi(0,T) (3.11)

Les premiers termes sont dus au chargemer@riextr, alors que les seconds traduisent
I'effet du champ de édformation irelastiqueg;. On appelle?; la densié d’eénergie libre
stoclée etG; la densié d’enthalpie libre stode. Ce paragraphe se donne pour objectif de
calculer ce terme énergie stocke dans le cas d’une poutre bicouche dontépeisseur
est faible devant I'autre.
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2.2.2 Applicationa une poutre bicouche

Interaction entre phasesOn traite ici le cas d’une poutr@ deux phases, dont cha-
cune des phases est horaog. On peut montrer (annefeque les éveloppements sont
identiques dans le casida phase 1 est elleéeme composite etibles plenonenes de
flexion et tension ne sont pagabupés. En reprenant I'approche propespar Suhir
[124], I' équilibre de chacune des phases donne

%ﬂb: 0 (3.12)
o pb=0 (3.13)
%JrTl—rb%:O (3.14)
pour la phase 1 et
(L—I\)I(Z —tb=0 (3.15)
% _pb=0 (3.16)
%+T2—Tb%:0 (3.17)

pour la phase 2\; repiesente I'effort normal dans la phas€; I'effort tranchant etV;
le moment de flexion. On admet I&cbuplage flexion-tension, de sorte que les lois de
comportement en flexion&trivent

d?v

M; = Ellld—le (3.18)
d2v

My = E2|2d—X22 (3.19)

ou l; repiesente le moment quadratique de flexion de la phasecentre §onetrique de
la section de la phase En rapprochant legéquations 8.14), (3.13), (3.17), (3.16) et les
lois de comportement, on obtient

d*vy dt, e dvv, dt e
On fait I'hnypothese quep est proportionnel au saut déplacement hors-plaml’interface
V2 —Vp = Sp (3.21)

ou S repsente la souplesse de linterface. En injectant cette relation 8223, (on
obtient

d*vy 1 drei+e 4P
d¥  Eili+Ealp { ax 2 2l dx“} (3.22)
d*vp 1 dre + e d*p
d E1I1+E2I2{ ax 2 Thl dx4} (3.23)
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On en @duit I'equation diferentielle

d*p 4 40T
W+4a p = 4pd Ix (3.24)
avec
b Eil1+ El
4 111+ B2l
e 2
& T IS BB, (3.29)
Eilie — Eoloeg
= 3.26
M 2B+ Ealy) (5:20)
On cefinit alors le parartre gconetrique
€
== 3.27
§ & (3.27)
On a la relation |
2= 2 (3.28)
l1
et, formellement, on peutttomposes
s=3 £kg (3.29)
k=0

On cherche les champset p solutions sous la forme d’urédeloppement asymptotique
par rapport au para@treg [131]

=y &K (3.30)

p kZO Pk
T= E"T 3.31
kZO K (3.31)

Ibpo 573

19E2

+ (pl—gpo—%%>z_2

+ (Dz—%pl-l-po(%;—% +3(2%-0))e?

+ ...=0 (3.32)

Uz(X) = t() (3.33)
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avec
XN dv

) =eux+ [ pi0an - 2K (334)
B *N2(n) e dv

up(X) = a|_2x+/o bezEzd > dx (3.35)

En cerivant trois fois lequation de compatibit (3.33, et en rapprochant dé&sjuations
(3.22 on obtient

_g<1+1 o (e1+ez)2)_
dx\eE1  eE, 4(Eili+Elz)/
4

S d*p
—2(E1|1+E2|2) (E1|162—E2|261)W (3.36)

Cette derrgéreéquation seéécritégalement comme uresleloppement sur les puissances
deé

dige—1
xS
1 dt 1 be \ dt
+ (a5 + (o + 22) ¢
1 dt 1 be \ dr be? dt Ser d*p
+ (ﬁd—f+(ﬁ+45ﬂl)d—i+za|l—f+7d—° 3
+ .=0 (3.37)

Si on cherche une solutica I'ordre 2, le rapprochement désgjuations §.32 et (3.37)
donne

dTo .

5 =0 (3.38)

dTl

T =0 (3.39)

dT2

— = 4

5 =0 (3.40)
et

po=0 (3.41)

p1=0 (3.42)

p2=0 (3.43)

L'int égration degquations cquilibre fournit alors
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Ni(X) = —bt(x—L) (3.44)
N2(x) = bt(x—L) (3.45)
Ti(x) =0 (3.46)

Ta(x) =0 (3.47)

My(x) = m%(x— L) (3.48)
Ma(X) = m%(x— L) (3.49)

On peut donc re@senter la condition d’assemblage des deux couches par un cisaillement
T homogene le long de l'interface. Il n'est plus possible darifier exactement la condi-

tion d’interface. On&soud alors le probme au mieux, en utilisant les&bremes 2.21)
présengs au chapitre 2.

Calcul par I' énergie compémentaire L' énergie com@mentaire de &lément de
poutre sécrit neanmoins comme la somme desergies comgimentaires de chacune
de ses phases. Ces deneis sont calcékes en utilisant la&finition (2.19

vT*
Ao—(T*) — Ao']_(-[*> +A0'2<T*)
2 [ € 1 1
— _|_3-[*2 b_ _1_|_i _|_9 -
24\ 11E1  DbEp 6 \eE1 &b
L2
+(gL2— SLl)bET* (3.50)
La minimisation de cetténergie com@mentaire par rapport au champ testonne la
solution en contrainteso du probEme

6(eL2—€L1) e1l1E1e212E,

Tsol = (3.51)
> L Ally(e1F1+ eoFp) + berex(IoE2€2 + 11E1€2)
Au premier ordre e, on a
6eLz—e1) I
Tsol =~ E 3.52
sol L 4|1—|—be’13616 2 ( )
et I'énergie com@mentaire assoega la solution fcrit
3bL(eo —€11)? erl1ErenloEs
DNy (Tso) = 3.53
o(Tsol 2 A1lo(erEr + &) + berey(12E262 + 11 E1€5) (3:53)
Soit, au premier ordre,
3bL(eo—g1)% |
Boftsa) = B2 =B I gp (354

2 411 +be}
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Calcul par I' énergie potentielleUne approche duale de laguedente consista
resoudre ce #me probdme en @placements. On suppose que ces champsmglackments
dérivent de la refsentation de I'interaction entre phases par un champ de cisaillement
homogene. Par corexjuent, la parti€lastique de la@&ormation longitudinale et le taux
de rotation des champs virtuels sont&slidans chaque phase, par les relations

de* o 211 dzvi

dng 2l dZVE

On cherche une solution pour laquelle la contiawti ceplacement vertical esevifiée.
Les taux de rotation sont une fonction affine de la cooréenn

dZV* dZV*

Onimposegalement la relation entre les taux de rotation virtuels et le sa@fdendiation
libre virtuel

EE;  eb

Ex (411 +bef)L
L'ensemble des champs démlacements est alors paraim par le saut de&formation
virtuel Ag;. En utilisant la &finition (2.19, I’ énergie potentielle de la structure géarit

VAg;
Ay(Def) = Dur(Def) + Duz(Le)

(3e}E21163E1 + 3efEZ1263)b + 1261E212 + 126 Eol 265E
eSE1(4l1 + be})2

r=-3 Agf =a (3.58)

1

= SblLAe?E
E1

(63E1 (411 + bey)?)

(et ety it ) 7
+ \/EE—i(Segllef+4e2I2e?+4egefll)+8I1e§ef>b
+ (\/53(16%3|12+16€2|2€%I1) +16Ifez3)1 (3.59)

La minimisation de Energie potentielle3(59 donne le champe, solution

}TL(8O(%I1+ 20bees + 8ale + 20beies — 12651, — 3bees)ex(4l1 + bej)
8 e102(412E165 + 11 E163be} + 41 263E, + 1,63E2bE))

1
+§bL2TAsf

A& 01 =

(3.60)
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avec

L’ énergie potentielle ass@a a la solution crit, en fonction du saut deétbrmation
libre

Du(DEL so)) = b 3 , (80€311 + 2abeles + 8alL€2 + 20beles — 12651, — 3beies)?
e e16x(417E165 + 11 E1€50€] + 415€7E, + |26} E2be)) 02
(3.62)

On \érifie bien que I'erreur en relation de comportement agsoaiux deux approches
propoges erifie

Ao—(Tso|) +Au (A€L7so|) ?é O (363)
ce qui prouve que leanergies calcéles ne correspondent paa solution exacte. &an-

moins, avec le rapport3(59, I'erreur en relation de comportement eggligeable au
premier ordre el

3 5, (4263E + 11 8E1D)E,
Ay(DeL sol) ~ —=AEfLb & (3.64)
3 E2el1A€2Lb
Do (Tsop) + Ay (Ae ~ - 22Tl g2 3.65
0( soI) u( L7sol) 24|1E1+e:fE1bE ( )

L’ énergie libre de Helmholtz et I'enthalpie libre de Gibbs sont degales au premier
ordre, et on retient

G(1) = F(er2—eL1) (3.66)
_ 3 > I
- EbLEzelz(ELZ—SLl) m (3.67)
= Gi(1) = Fi(eLo—€L1) (3.68)

On note au passage que le chargement@teetecrit part comme par le saut deetbrma-
tion libre €. 2 — €.1. On peut alors consater I'imaget de ce saut deaformation libre
comme une action e&tieure au sysime dans le calcul d’'unenergie potentielle sem-
blablea celle utili€e au chapitre 2 pour la predure d’identification.

2.3 Application a des ©sultats exg@rimentaux

On a impo§, pour cette exgrience, le cycle de temgpature peseng sur la figure
3.11 On attend la stabilisation de I'asservissement pour @@gune image de phase.
On a utili le dispositif interéronetrique de type Nomarski @sené au chapitre 1, avec
I'objectif & immersion d’ouverture nuenique 03 qui a servia I'étalonnage g@sené sur
la figurel.2Q
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24.5

241

23.51

231

22,51

température imposée (°C)

22

215 . . . . . . . .
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
pas de chargement

FiG. 3.11:Cycle de temprature impos.

70 micrométres = f
——

i
|

M o 3

00000 —

FiGc. 3.12: Figure d’interkrences (a) et phase (b) obtenueséeixpentalement avec un
levier SiO, / Au dans I'eau.

2.3.1 Champs mesugs

Champ de phase

Apres stabilisation en milieu aqueux, les leviers wisont t&s courlgs, et la carte
de phase obtenue comporte un grand nombre de franges dEnateces. On érifie, en
utilisant la profondeur de champ de I'objectif, que ces leviers sont éswbrs le bas,
et que la feche est de l'ordre de 5 micratmes. La figure8.12 présente la figure d’in-
terferences et la carte de phase obtenues en observant deux $&@ef#\u stabili€s en
milieux aqueux. Sur la longueur du levier, on peut observer une dizaine de franges, et leur
résolution devient @icatea I'extrémite du levier.

La figure3.13reptesente I'ensemble des champs de phase ragsur cours du cycle
de temg@rature @écrit sur la figure3.11 Dans ce graphe, chaque ligne est obtenue comme
la moyenne de la variation de phase sur la largeur du levier. En abscisse éstlport
distancea I'encastrement du levier, en micretnes. Le pas de chargemengcdt sur la
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N

IS

pas de chargement

16 1

10 20 30 40 50 60 d
position en micrométres (rad)

FiIG. 3.13: Evolution du champ de phase obtenue en faisant varier laéeanpe de la
solution.

figure3.11, est repoi en ordonée.

Champ de deplacementEn prenant en compte le fait quévolution de la phase pro-

=) ® =) IS [N}

pas de chargement

-250

(nm)

10 20 30 40 50 60
position en micromeétres

FiG. 3.14:Champ de @placement obtenu en faisant varier la ténapure de la solution.

vient de deux effets distincts, c’'eatedire la variation d’altitude (voir paragrapBe2.1du

chapitre 1) d’'une part, et la variation de I'orientation de la norradéesurface (voir para-
graphe2.2.3du chapitre 1) d’autre part, on obtient les champs @@atement @sengs

sur la figure3.14 (voir paragraphé du chapitre 1 : les champs démlacement sont ob-

tenus en cherchant leur projection sur une base de champs cubiques par morceaux). Les
abscisses et ordoaas sont identiques celles de la figur8.13 Quand la tem@rature
augmente, I'exemite du levier descend, confoBmenta I'effet attendu en supposant

gue c'est I'effet bilame qui gouverne I&fbrmation du microlevier.
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-100 - :

-200 - :

déplacement
(nm)

-300 1 1 1 1

70 um
FiG. 3.15:Exemple de champ deeglacement obtenu poliT = 2,7 °C.

2.3.2 Identification des contrastes de raideur et de chargement

La figure 3.15 préesente un exemple de champ deplhcement obtenu pendant le
cycle cecrit. Il peutétre utili€ dans une pr@dure d’identification identiqua celle
décrite au chapitre 2, avec une distisationa deuxélements. Pour limiter les erreurs
de mocktlisation leesa I'héterogereite des rigidiés de flexion, on suppose une variation
linéaire des propeiés élastiques le long de la poutre, et on Egente le chargement
par deux cisaillementsquivalents homagnes pagélement. Le nombre de par&tnesa
identifier est donc identique au cas tea#tu chapitre 2. Pour tous les pas de chargement,

70 um
FiG. 3.16:Exemple de contrastdastique obtenu polsT = 2,7 °C.

lindicateur d’erreurw; défini au chapitre 2 est de I'ordre de 14) ce qui @montre la
bonne quali de I'identification. La figure3.16 présente le contraste de raideur obtenu
pourAT = 2,7 °C. Celui-ci est écroissant quand on s’approche de I'éxtite du levier,

ce qui est compatible avec les observations faites au paragdaple chapitre 2. Par

1.2+ :

’C/’Cmoy

08 | | |
70 um

FiG. 3.17:Exemple de champ de cisaillemeaguivalent obtenu polXT = 2,7 °C.

ailleurs, le champ de cisaillements iderifivoir figure3.17) est Egerement Bterogene.
Une origine possible de cettéterogereité est la pesence de courants de convection dans



118 Couplages racanique-environnement I'échelle micronétrique

la cellule, qui modifieraient les conditionsé&thange entre le levier et la solutioreprde
I'extrémité du levier.

2.3.3 Loidévolution

On effectue, maldr cette kterocereité (faible mais significative), une moyenne (spa-
tiale) sur les cisaillements idené8a chaque pas de chargement.

x10°

191 A

1.8+

1.7F

Tmoy (U. a.)

15+

22 225 23 2?;.5 24 245
température imposée (°C)

13 L 9 ‘

FiG. 3.18:Evolution du cisaillement avec la tef@a@ture impose.

La figure 3.18 présente alors &volution du cisaillement moyen en fonction de la
temperature impose au cours de la descente en témagure du cycle g@seng sur la figure
3.11 On peut alors identifier la loi @volution du cisaillement en fonction de la variable
d’état (.e.,la temperature)t(AT). On retrouve une relation lgaire, avec @nmoins une
dispersion assez importante, due au fait que les leviersastitie sont couverts que de 50
nm d’or, et sont donc peu sensiblesine variation de ten@pature. L'ensemble de cette
etude du couplage thern@astique montre@anmoins comment traiter, du point de vue
de la moelisation comme de l'identification, le cas de chargemer@isaniques dua
I'accommodation d’'un saut deéébrmation librea l'interface entre une couchees fine
et une poutre éformable. On va mettre en ceuvre dans la suite des effets d’adsorption et
électrochimiques susceptibles de jouer dle important dans I’hybridation d’ADN.
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3 Modelisation des effets racaniques de I'adsorption de
molécules neutres

La cellule pesenge sur la figure3.8 est également utiliée pour mesurer des ef-
fets mecaniques induits par I'adsorption de molles d’'alcanes thies. La cellule qui
contient les objets est initialement remplie d’'une solution aqueud€Qlede concen-
tration 10°2M, jusqu’a obtenir une stabilisation @sanique des objets. L'oxgge dis-
sout estéliminé en faisant passer un flux continu d’azote dans la solution. La surface
d’or est nettogein situ par voieélectrochimique (voir annex€). On p€pare dans une
premere étape une solution deédane-thiol (CHz) — (CHz)9 — SH) dans de Ethanol,

a une concentration de>710-°% M. On dilue alors cette solutioa 1% dans une solu-
tion deKClI de concentration T&M. Cette solution d&Cl (10-2M) contient donc 1%
d’éthanol et du @cane-thiok une concentration dex710-8M. 2 mL de cette solution
sont introduits dans la cellule, et on observe lednations d’une poutre au cours du
temps.

3.1 Thermodynamique de I'adsorption
3.1.1 Syseéme consi@ré

On consi@re le sysgme thermodynamique consétae la matrice des microleviers
(de surface~ 1 cm x 1 cm), de la solution de KCléthanol / @cane-thiola partir du
moment @I cette solution est introduite dans la cellule. On traite donc uesysferng,
en équilibre avec un thermostat. En outre, la pression dans la cellule est constante. On
choisit donc de re@senter ce sysine par son enthalpie libre de Gibbs. On €messa
une petite partie du sy&e, pour laquelle les grandeurs uéks peuverétre consiérées
homogenes. On distingue trois phases :

— la phase liquide, de volumé, constitiee de la solution de KCl&thanol / @cane-

thiol a la pressiorp. n. la quantié de dcane-thiol pesente dans cette phase.

— l'interphase, de surfacgcontientng moles de écane-thiol.

— la phase solide, contena@tentuellement une partie d’'un microleviegfdrmable,
repeseng par sa surface susceptible @agir avec le écane-thiol. Cette surface
s'identifiea la surfacesde I'interphase.

Un premier jeu de variables@tat, locales, est constéuwle la tempratureTl, des quantés
N etns, de la pressiorm et de la surfac&. On consi@re que la seuleaction possible
est la eaction d’adsorption duatane-thiol

(CH3) — (CH2)9 — SH+ Au(111) — (CH3) — (CHp)9 — SHAU 111 (3.69)

La quantié d’or est constante dans le ste, de sorte que la conservation de la quantit
de cecane-thiol donne

dn. =B (3.70)
dns=p (3.71)
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ou 3 est le taux d’avancement de laaction 8.69. Les variables et ns ne sont pas
independantes, et on propose d'utiliser 'ensemble de variabketatdconstité de la
temperatureT, le taux d’avancemer, la pressionp et la surfaces. On cecrit en par-
ticulier I'état initial avec les concentratiofl, n2 et = 0.

3.1.2 Effet mecanique de I'adsorption

Enthalpie libre d’origine chimique L'enthalpie libreG du syseme se dcompose

g == GL+ gs+ Gm == gC‘i‘ Gm (372)

ou G est I'enthalpie de la phase liquidgs celle de l'interphase efy, celle des micro-
leviers. G est 'ensemble de I'enthalpie libre d’origine chimique. Pour relier I'enthalpie
libre de chaque phase aux variablestdt qui la @crivent, on postule une loi état pour
chacune :

— la phase liquide est une solutioréale, de sorte que

G(p.T.n) = e ((p.T) +RTlog({)) (3.73)

ou uE(p,T) est le potentiel chimique deféerencea la temgratureT et sous la
pressiorp. Rest la constante des gaz parfaif®st le volume de solution congi,
dont on ne picise pas les limites.

— On consi@re une relation pluséyéralea priori pour I'interphase

Gs(p.T.ns,S) =ns(K(p.T) +9(T.ns, ) (3.74)
L'enthalpie libre chimique du sy8ie se&écrit, en posanb= S+dS
nd —
Go= (02 ) (12(p. )+ RTIog( " F) ) 4 rB+B) (&(p.T) + 9T, 18+ B +05)
(3.75)

Par conéquent, I'enthalpie libre chimique du sgste @&pend de la surface disponible
pour I'adsorption. Au second ordre par rappodS
a9 0%g

1
Ge = G+ (N3+B) [g(T, n2+B, %) + 5T N2+ B, S)dS+ 552" n2+ B,So>dsz]
(3.76)

On consi@re toujours un petélement de surface, suffisamment petit pour que les champs
puissent yetre regards comme homames. Si ceéléement de surface appartient au sub-
strat, alors on n'attend pas d’effetacanique. Si par contre on s'@ressex unélement

de surface du levier, alors I'adsorption est susceptible de provoquer un éffenique
mesurable.

Enthalpie libre d’origine m é€canique Pour traiter du couplage entre le comporte-
ment mécanique des microleviers et leur environnement, oresgnte la sensibiétde
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I'enthalpie libre du systmea la surface d’urglement du microlevier par une couche vir-
tuelle, astreinté se @former avec la face sepeure du microlevier. Pourédrire plus
avant les effets #caniques dua I'adsorption, on remarque que cette couche virtuelle est
similairea la phase 2 de la poutre bicouche &aitau paragraph&?2.2 On exhibe alors

le sens physique des divers paktms nécaniques introduits.On s’ietess& unélement

de poutre dont la surface initialeggrit

S=bL (3.77)

Si on suppose que la couche de silice n'est pas &éepar I'adsorption deatane-thiol

sur la surface d’orife.,g 1 = 0), alors la @formation libreg » correspond la variation de
surface qui seraitalie si elle pouvait avoir lieu liborement. Cette variation de surface est
donrée par la minimisation de I'enthalpie libre d’origine chimigge (3.76) par rapport

a la variation de surfacgS On obtient

99
dSo = _;ng (3.78)
0F
ce qui eséquivalenta une @formation libre
99
_dSe 1 55
0

Si on contraint, par un quelconque moyerésidur, la surfaca prendre une valedS;o+
0s, alors I'enthalpie libre est augmeére de

19%g
3G = = -0 3.80
L'analogue nécanique, pour la couche virtuelle, de cette variation de surface est une va-

riation de éformation 5
S

" bL
qui entrdane une variation @nergie de dformation, avec les notations du paragraphe
2.2.2

5¢ (3.81)

OEq = %EzészelﬁbL (3.82)
Le rapprochement entre les expressidh8(@ et (3.82 donne
0%g
E =S-= :
2018 = Soz o (3.83)

Tout I'effet de I'environnement est donc repadans le comportement de la couche vir-
tuelle. Si on admet quedquilibre nécanique est atteint, le cisaillememthomogne en
surface de Element de poutre,idau couplage avec son environnemeatat

6 I1 Jg

I S - 0
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Contrairement I'adsorption de m@cules sur un subtrat rigidaida seule mawdre de
modifier la concentration locale d’adsorlzata surface est d’ajouter des raolles, on
peut, dans le cas d’'un substra@fdrmable, modifier cette concentration en augmentant
la surface disponible pour I'adsorption. L'@et de cette approche est qu’elle permet de
traiter £paément les prol@mes chimiques et @caniques.

3.2 Application a des €sultats exg@rimentaux

3.2.1 Champs mesugs

Champ de phasela figure 3.19 présente le champ de variation de phase aésoci

0.6

0
injection

temps en minutes

10 20 30 40 50 60 '0'(}
position en micrométres (rad)

FiG. 3.19:Evolution du champ de phase mesau cours de I'adsorption déchne-thiol.

une poutre au cours d’'une exjence d’adsorption deedane-thiol. Chaque ligne sur cette
figure repésente la moyenne de la variation de phase sur la largeur du levier. En abscisse
est porée la distanca I'encastrement du levier, en micretnes. Le temps en minutes est
repore en ordonge. Linstant @ la solution deKCl / éthanol / @cane-thiol est injeée

est maérialise par le trait horizontal. Bs la fin de I'injection, la phasi'extrémité libre

du levier augmente rapidement.

Champ de deplacementLe champ de éplacement est &rdu champ de phase sur la
figure3.19 en prenant en compte le fait quévolution de la phase provient de deux effets
distincts (altitude et orientation). Il est pragesur une base de champs dplhcements
cubigues (voir annexg), et le €sultat de la projection est t@sur la figure3.20

3.2.2 Identification des contrastes de raideur et de chargement

La figure 3.21 présente un exemple de champ deplhcement obtenu au cours de
I'adsorption. Les hypotbses faites pour I'identification sont identiqueselles faites au
paragraph@.3.2 Pour tous les pas de chargement, I'indicateur d’ervguest de I'ordre
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FiG. 3.20:Champ de dplacement mesarau cours de I'adsorption déchne-thiol.
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F1G. 3.21:Champ de @placement obtenu & 45 min d’adsorption d’alcane-thiol.

de 1072, ce qui dmontre la bonne quaditde I'identification. Le champ de raideur idergifi
(figure3.22 estidentique celui troue dans le cas du chargement thermique (paragraphe
2.9), puisque leur difrence est irdrieure au pourcent du champ ideiifLe champ de
cisaillement identi (figure3.23 est cette fois-ci fortemen@&terogene, ce qui @montre

gue le plenorene d’adsorption d’alcane-thiol a lieu de men@ Feterogene le long du
levier.

3.2.3 Loidevolution

La figure 3.24 présente Evolution des cisaillements iden&f au cours de 'essai.
L’ élement 1 est celui situpres de I'encastrement. On n'a jamais obgede saturation

70 um

FiG. 3.22: Contrastetlastique obtenu au cours de I'adsorption d’alcane-thickagh
min.
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T/ Tmoy

0.5

70 um
FiG. 3.23:Exemple de champ de cisaillemémuivalent obtenu au cours de I'adsorption
d’alcane-thiol apgs 45 min.
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FIG. 3.24:Evolution des cisaillements au cours de I'adsorption d’alcane-thiol.

de 'effet mecanique sur lesgsiodes d’enregistrement, swEygnt une adsorption en deux
étapes, comme celle prof@spar Damost al. [133 pour des films semblables. On re-
marque que les deux courbes sont pratiquement hatigties. Deux inter@tations sont
alors possibles :

— On suppose que le taux d’avancement dé&ection3 est homogne sur I'ensemble
du levier. Le cisaillement défini par I'equation 8.84) est alors une image du taux
d’avancemen. Or, on peut supposer, comme souvent dans le cadre de la thermo-
dynamique des processusewversibles 134], que I'affinité (lieeag(T, ng+ B,%))
est proportionnellé la vitesse d’avancement de Eaction. Par ailleurs, la figure
3.24montre qua chaque instant, la vitesse d’avancement (proportioné%{l)aest
différente pour les deudéments. Par cogguent, ce nario aneéneraita prendre
en compte une &endance dg(T,n+ B, S) par rapporta S au lieu deS, par
exemple.

— On suppose que le taux d’avancement &téidogene, et donc leséativés deg le
sont aussi.
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Le moyen de distinguer ces deuxsarii serait de disposer d’une mesure canntaire,
donnant une information egpimentale sur la distribution des taux d’avancement. Cette
information pourrait en outrétre inegree s la proédure d’identification.

4 Couplageélectro-€lastique

La cellule pesenge sur la figur&.8 est modifee pour mesurer des effet@oaniques
induits par la modification deétatélectrique des objets. Elle est remplie d&lactrolyte,

contre-électrode
(Pt)

électrode de
référence
(Ag / AgCl)

potentiostat

FiG. 3.25:Sckema de la cellulegalise pour conftile électrochimique.

et on assure un contaelectrique entre la surfaceéatallique des objets et I'e&tieur de
la cellule (figure3.25. Cette surface gtallique constitue &lectrode de travail de notre
syseéme. On ajoute par ailleurs un fil de platine (d’environ 15 cm de longueur et 250
micrometres de diamtre), qui joue le @le de contretlectrode ; ainsi qu'unélectrode
de ference. Toutes deux sodgialement cabksa I'extérieur de la cellule. €lectrode
de eference est constiée d’'un fil d'argent de quelques cengéires et initialement d’'un
diametre de 250 microetres. Il est recouvert d’'une couche de chlorure d’argent par voie
electrochimique, afin de fixer le potentiglectrique de ce fil au potentiel du couple re-
dox Ag / AgCI. Ces troi€lectrodes sont r&esa un potentiostat, qui permet d’'imposer
le potentiel absolu de &lectrode de travail sans modifier le potentiel dddttrode de
reference, c’esb-dire sans faire passer de courant palettrode deéféerence.

Lorsque l'on fait varier le potentiep de I'electrode de travaih vitesse continue
(i.e., %‘p =, v est la vitesse de potentiel, constante), un coueattrique tablit entre
I electrode de travail et la contédectrode. Le courant est alors enre@stt on appelle
voltammogramme ou voltangpogramme la courbe @sentant le courant en fonction du
potentiel de |electrode de travail. La figur&26en pésente un exemple, obtenu sur une
électrode d’or en balayant entre 0 et 0.5 V. Entre les potentiels 0 et 0.4 V, le courant ne
dépend pratiguement pas du potentig@ldctrode te§te se comportant comme un conden-
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0 0.1 0.4 05

02 03
potentiel / (Ag/AgCl)

FiG. 3.26:Exemple de voltammogramme obtenu avec une matrice de microleviers (KClI
10-2M, 10 mv/s).

sateur parfait. On appelle segime de potentieleégime de« double-couche. Dans ce
regime, la chargélectrique poke par |electrode de travail varie avec le potentiel.

4.1 Thermodynamique et tteorie de Gouy et Chapman

Dans les retaux, aucune chargdectrique ne peut appana en volume. Aussi, toutes
les charges vongtre porées par les interfaces. La figuBe27 illustre les plenonmenes
qui operent alorsa l'interface entre un g&tal et unélectrolyte. En I'absence de charges
portees par le ratal, la distribution de charges dans la solutionasgtiori homogene
(figure3.27a). Par contre, I'apparition d’'une chargefative sur la figur8.27) va pro-
voquer un enrichissement de la zone interfaciale en cations, et un appauvrissement de
cette n@me zone en anions. Cémlacement de charges sép, dans la solution, par dif-
fusion des esgces charges, et, dans le circuilectrique, par @placement dlectrons.
Le syseme sit@ a I'intérieur de la cellule n’est donc plus rigoureusement unesyst
fermé, puisqu’iléchange des chargétectriques avec I'egrieur, en I'occurence le po-
tentiostat. Nanmoins, les variations de charge sont&lymues sur Blectrode de travail
et la contreélectrode. On traite le probine du systme ferngé cdncidanta chaque instant
avec le systme ouvert ggcedent, en remarquant que les variations de masse et de volume
dues au flux cBlectrons est tout fait regligeable. On distingue de nouveau trois phases :

— la phase liquide, de volumé, constitiee de la solution de K& la pressiorp.

— l'interphase, de surfacgporte une charge.

— la phase solide, contenagtentuellement une partie d’un microleviegfdrmable,
repeseng par sa surface susceptible de porter une chaleggrique. Cette surface
s’identifiea la surface&s de I'interphase.

Un jeu de variables @tat, locales, est constéule la tempratureT, de la surfacs, de la
densie surfacique de charge, = %, et de la pressiop. L'enthalpie libreG du syseme
se cecompose encore

G = GL+ Gs+ Gm (3.85)
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FiG. 3.27: Modification de I'interface en @sence d’'une denéitsurfacique de charges
électriques.

ou G est I'enthalpie de la phase liquid€s celle de I'interphase e, celle des mi-
croleviers. Les termesésa la phase liquide & la phase solide sont inchasy Pour
I'interphase, I'enthalpie libre &crit maintenant

Gs = QEint (3.86)

ou Ejn; est le champelectriquea l'interface. La relation entre les variables duatps
et Ej,x depend alors du made de comportement choisi pougléctrode. A Iequilibre
electrochimique, un exemple est fourni par Goli§g et Chapman136), qui ont £pagé-
ment propoé un moele cecrivant des interfaces ch&es. Celui-ci permet de relier la
différence de potentiélectrique entre le &tal et I'electrolytep(x = 0) — ¢* a la densi
surfacique de charges, portee par le ratal (voir annexé.)

Om = 1/8C¥enkT sinhe((p(X szT) —9) (3.87)

et le champelectriquea I'interface sécrit

o [8c¥KT . e(e(x=0)—¢”)
E.m_wl - sinh KT (3.88)

L'enthalpie libre de l'interphase &trit alors

_0) _ 2 2
G = SomEimt — 8SEKTsinh S XX =0 =¢)"_ Om (3.89)
2kT Ew
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En se rapportant au cas de I'adsorption deéuooles neutres, on a

_ 6 1 dgs
' TLai 108 0S (T %) (3.90)

D’ou, pour le moéle de Gouy et Chapman une variation quadratique du cisaillement
equivalent avec la charge délectrode

2
=8 1t Om (3.91)
L 411 4 be] &w

4.2 Resultats exg@rimentaux

04

0.35

0.3

0.25

0.2

0.15

0.1

potentiel imposé (V)

o

-0.05

-0'10 10 20 30 40 50 60 70
pas de chargement

FiG. 3.28:Cycle de potentiel impd@s a la vitesse de 2 mV/s.

On a appligé, a l'aide de la cellule grsenée sur la figur&.25 les cycles de potentiel
décrits sur la figure3.28 La vitesse de balayage est constante (au sigag) @t vaut 2
mV/s. On a erifié que dans cette gamme de vitesgmyliilibreélectrochimique est atteint
en un temps &s court devant lagriode caradristique de la sollicitation.

4.2.1 Champs mesugs

Champ de phasela figure 3.29 préesente le champ de variation de phase aésoci
une poutre au cours de trois cycles de potentiel. Chaque ligne sur cette fig@serdpr
la moyenne de la variation de phase sur la largeur du levier. En abscisse éstlport
distancea I'encastrement du levier, en micretres. Le pas de chargement est repert
ordonree.

Champ de deplacementLes champs deéplacement pogs sur la figure3.30 sont
déduits du champ de phaseepeng sur la figure3.29 Cette fois-ci, la phase augmente,
et apes prise en compte des deux eff@i®rigine de la variation de phase, on trouve que
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FiG. 3.29:Evolution du champ de phase mesau cours du chargemeglectrique @crit
sur la figure 3.28.
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FiG. 3.30: Champ de dplacement mesérau cours du chargemeglectrique @crit sur
la figure 3.28.

le terme de variation d'altitude domine le terme de variation d’orientation. Ces champs
appellent deux remarques importantes :
— L'amplitude de @placement, de I'ordre du micratrea I'extremite de la poutre,
est relativement importante et permet d’'imaginer des actionneurs néceoigues
fonctionnant sur la base de ce couplage ;
— On« accumules de la ceformation au fur ed mesure des cycles de potentiel.
Cette derrére remarque est cétente avec le fait que la variableetit, pour reg@sen-
ter notre systme, est sa charge, et non son poteriiettrique. En effet, la figurd.31
montre la valeur de la charge obtenue paegnation (et don@ une constante additive
pres) crdt au fur eta mesure des cycles. Malheureusement, cette mesure de charge est
globale (.e.,elle concerne I'ensemble de la surfacetallique immerge), et ne renseigne
donc pas directement sur le chargemegtamique qui affecte le levier obsénbD’autre
part, on a fait I'hypotkse de I'absence deGoanismes de consommatioreléctron (.e.,
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charge de I'électrode de travail (C)

0.1 0 01 02 03 0.4
potentiel imposé (V)

FiG. 3.31:Charge calcue au cours du chargemexéctrique @crit sur la figure 3.28.

pas de eaction chimique I'interface).

4.2.2 ldentification des contrastes de raideur et de chargement

2000 . . .

"€ 1000+ .
£

0 1 1 L L L

déplacement

70 um
FiG. 3.32:Champ de éplacement obtenu pour un potentiel de 0.4 V (premier cycle).

La figure 3.32 présente un exemple de champ dplicement obtenu au cours des
cycles de potentiel. Les hypatbes faites pour I'identification sont identigueselles
faite au paragraph2.3.2 Pour tous les pas de chargement, I'indicateur d’evelest de

N
T
|

(E1)/(E)moy

o
T

70 um
FiG. 3.33:Contrasteelastique obtenu pour un potentiel de 0.4 V (premier cycle).
I'ordre de 102, ce qui cémontre la bonne quaditde I'identification. Le champ de raideur

identifie (figure3.33 est identiquex celui trouwe dans le cas du chargement thermique et
de I'adsorption d’alcane-thiol (paragraplz8et3.2.2.
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FIG. 3.34:Champ de cisaillemer@quivalent obtenu pour un potentiel de 0.4 V (premier
cycle).

Le champ de cisaillement idenéfifigure3.34) est cette fois-ci presque hormate &
moins de 5% ps). On utilise au paragraphe suivant la moyenne du chargement sur un
levier.

4.2.3 Loidevolution

Tmoy (U. a.)

10} ’. . 1
12} ’ ]
-14+ N =
16} K T -

18} A ]

20U I I I I
0 2 4 6 10

charge globale (C) x10°

o

FiG. 3.35:Evolution du cisaillement en fonction de la charge globale éedttrode.

Cette fois-ci, on esh I'équilibre mecanique et chimique &vifieé en changeant la vi-
tesse de balayage). On teste donc le calcul fait au paragdaphe figure3.35présente
I’ @volution du cisaillement en fonction de la charge globale éledtrode. La reproduc-
tibilité est excellente, et on obtient une relation entre la charg@éeqer [Electrode
et le cisaillemengquivalent. On rappelle que la charge uéBsest la charge globale de
I électrode, calc@e par inkgration de la valeur du courant au cours du temps. Cette valeur
de la charge est don@&finie a une constante additivegw. La forme obtenue eatrap-
procher de Equation 8.91), qui donne une forme quadratique en fonction de la charge.
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L’ écart est significatif, et se rapproche des effets olésepar Gokhshtein et Valincius
[137). Leur explication esta notre connaissance, encorestcontroverse.

5 Effets mécaniques de I'adsorption et de I'hybridation
d’ADN

L'objectif dans cette partie est de tirer de I'&jence des informations sur les in-
teractionsa l'origine des effets mcaniques obseeg lors de I'hybridation d’ADN. On

Nom Séquence
BioB3-SH || 5 —HS— (CH;)g —CCG— GAA-GAT-TGC-3
BioB3c 5 -GCA-ATC-TTC-CGG-3
BioB2c 5 -CTT-CAA-ACA-GCA-3

TaB. 3.1: Description desé&quences utilses.

utilise dans I'ensemble des exjiences qui sontétrites, les squences de 12 bases rap-
portees dans le tabledil Les chénes BioB3-SH et BioB3c sont cormgghentaires 'une
de l'autre.

5.1 Films de brins simples

5.1.1 Effets necaniques lors de I'adsorption d’ADN

FiG. 3.36: Modele geontetrique simplife de la structure en doubleelice de 'ADN
(d’apres [138]).



Effets mécaniques de I'adsorption et de I'hybridation d’ADN 133

On a vu au paragraple2.3que les interactionslectrostatiques omté suspe@es de
jouer un ble important dans les effetsavaniques obsegg. Or, au regard de laébrie de
Debye-Hickel (voir 'annexeM), le simple fait de jouer sur la concentration de sel dans
la solution permet de faire varier la peetde ces interactions. Plus la concentration en sel
augmente, plus la distanceédrantage des actiog¢ectrostatiques est faible. Dans I'eau
a temp@rature ambiante, cette distancéatantage ! s’approche par

0.3
K1~ "Znm (3.92)
\/C
avecc la concentration en sel (monovalent) en mol/L. Le cal@thdlé dans I'annex
fait I'nypothése que les interactior@dectrostatiques sont faibles devant I'agitation ther-
mique. On @finit alors une autre longueur caragstique (la longueur de Bjerruig)
telle que

€
CenkT

Elle définit la distancea laquelle il faut placer deux charges unitaires pour que leur in-
teractionélectrostatique soit du @me ordre de grandeur quétiergie thermique. Dans
'eau & temg@rature ambiante, cette distance vt 0.7 nm. Si on retient le magle
géonetrique de 'ADN péseng sur la figure3.36 alors un brin simple porte une charge
tous les 0.34 nm, et la doubl&lice une charge tous les 0.17 nm. On est donc hors du
champ d’application de la #orie de Debye-Hckela l'intérieur de la matcule d’ADN.
Les interaction&lectrostatiques entre groupes phosphate rigidifient |&@cutd, que I'on
peut alors se repsenter comme une dna rigide, et utiliser (qualitativement) laébrie

de Debye-Hickela I'interaction entre difrentes chHaes. Ce raisonnement est juste tant
que 'on n'utilise pas de sel multivalent. Manning3d a expliqLé le premier que dans
ce cas, les contre-ions ont tendaldcse« condenses autour des ions, &t reduire leur
charge effective jusqa’ atteindre une denéitde charges correspondania distance de
Bjerrum. Les brins d’ADN ont alors un comportement taufait different, et peuvent
étre vus, en premre approche, comme des @tes flexibles. Les contributions entro-
piques peuvent, dans ce cas, jouer dle important. On fait le choix, ici, de ne travailler
gu'avec des sels monovalents (KCI). La celluleéggnée sur la figure3.8 est mainte-
nant utili’e pour mesurer des effet®oaniques induits par I'adsorption degsiences
BioB3-SH thiokes, dans la Bme configuration qu’au paragrapBd_indice de la solu-
tion utilisable avec nos objectitsimmersion limite la concentration maximale de KCI
environ 1M. On pesente ici desésultats pour I'adsorption dans une solution de KCI
0,1 M.

La figure3.37présente Evolution du champ deaplacement obtenu au cours de I'ad-
sorption BioB3-SH dans une solution de KCI 0,1 Me®Pl’introduction de la solution
d’oligonucleotides, on observe une nette flexion vers le bas, conforme aux effets d’ad-
sorption @ja vus au paragrapilors de I'adsorption de&tane-thiol. On peut extraire
un champ de @placement particulier (voir figurg 38, et l'utiliser dans une pramure
d’identification identiquea celle meie aux paragraphés3.2 3.2.2ou4.2.2 Pour tous

I (3.93)
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FiG. 3.37:Champ de dplacement obtenu au cours de I'adsorption de BioB3-SH.
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FiG. 3.38:Exemple de champ deeglacement obtenu au cours de I'adsorption d’ADN.

les pas de chargement, I'indicateur d’erreqrest inerieura 0.2, ce qui @montre la qua-
lité acceptable de I'identification. Le champ de raideur idénfifjure3.39 est identique

a celui troue dans tous les cas de chargemeatgdents. Le champ de cisaillement iden-
tifié (figure3.40) est encore presque parfaitement hogmogsur cet exemple présla fin

de 'adsorption.

La figure3.41présente levolution du cisaillement sur l&dements 1 (s de I'encas-
trement) et 2. La cietique obser&e en cours d’essai diffe sur les deuglements, et un
rattrapage brutal lieu au milieu de I'essai, sans que I'on puisse donner d’explication sur
cet effet.

70 um

FiG. 3.39:Exemple de contrastdastique obtenu au cours de I'adsorption d’ADN.
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FIG. 3.40:Exemple de champ de cisaillemémuivalent obtenu au cours de I'adsorption
d’ADN.
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FiG. 3.41:Evolution du cisaillement au cours de I'adsorption d’ADN.

5.1.2 Sensibilie des films adsorlesa la concentration en sel de la solution

Pour \érifier 'importance des interactioridectrostatiques dans les films d’ADN ad-
sorke, on modifie la concentration en sel de la solution baignant les leviers. On modifie
ainsi la longueur de Debyeildkel pour modifier ces interactiogtectrostatiques.

La figure 3.42 présente evolution du champ deéplacement obtenue en divisant
cette concentration par 5, de 0,2aD,04 M. On augmente alors la distancé, inten-
sifiant les interactionélectrostatiques. On observe alors une flexion du levier vers le bas,
montrant I'influence de ces interactiogkectrostatiques. On peut extraire un champ de
déplacement particulier (voir figu&43), et I'utiliser dans une pradure d’identification
identique aux prcedentes. Lindicateur d’erreur reste énieura 0.2, ce qui donne des
résultats d’identification acceptables. Le contr&ésastique identié (voir figure3.44) est
identique aux grcedents. La distribution de cisailleme@guivalents identiéie 3.45 est
maintenant significativemenelerogene.

L'observation des cigtiques (voir figure3.46) sur lesélements 1 (ps de I'encastre-
ment) et 2 montre effectivement que les courbes correspondant au cisaillement sur chacun
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FiG. 3.42: Champ de dplacement obtenu as modification de la concentration en sel
de la solution.
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FIG. 3.43: Exemple de champ deeglacement obtenu & modification de la concen-
tration en sel de la solution.

des deuweléments sont homogtiques I'une par rappoétl’autre. Ce esultat amdnea pen-
ser que la dengtde sondes grefes sur Element 2 est plus grande que s@é@ment 1,
ce qui semble contradictoire avec I&sultats du paragraptsel.l Quoiqu’il en soit, ils
confirment la pesence d’interactior&lectrostatiques dans les films d’ADN adsarb

(E1)/(El)moy

70 um
FIG. 3.44:Exemple de contrastdastique obtenu aps modification de la concentration
en sel de la solution.
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FIG. 3.45:Exemple de champ de cisaillema@guivalent obtenu aps modification de la
concentration en sel de la solution.
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FIG. 3.46:Evolution des cisaillemengquivalents agrs modification de la concentration
en sel de la solution.

5.2 Effets de I'hnybridation
5.2.1 Resultats exg@rimentaux : adsorption et hybridation dans KCI 1M

Les exgeriences meees pour dfinir les conditions optimales pour observer un signal
db a I'hybridation sans ambigteé ont monté que la concentration en sel détte la plus
elewee possible. Cette observation est condienpar les formules empiriques donnant les
temperatures de&haturation des doubleglices utili€es par les biologistes. Ongzente
donc un ensemble désultats obtenus dans une solution de KCI 1M.

Champ de deplacementLa figure3.47présente Evolution du champ degplacement
obtenue au cours de I'hybridation du film de BioB3-SH avec les cibles BioB3c, en solu-
tion a2 x 10°® M dans du KCIa 1M. On observe une nette flexion du levier vers le bas
apees l'introduction de la solution contenant lé&xysiences cibles.

Identification des contrastes de raideur et de chargement

On peut extraire de nouveau un champ épldcement particulier (voir figu48), et
I'utiliser dans une proedure d’identification identique auxguedentes. Cette fois, I'indi-
cateur d’erreur peutapasser 1, et reste souventaudpura 0,5. L'identification est dona
priori de mauvaise quaét Le contraste de raideur idergifivoir figure3.49 est different
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FiIG. 3.47:Champ de @placement meséarau cours de I'hybridation de BioB3-SH.
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FiG. 3.48:Champ de éplacement obtenu &% 1h au cours de I'hybridation de BioB3-
SH.

des péadents (alors que le levier est identique) et deviégiatifa I'extremite du levier.
Les conditions de mesugant identiques aux peedentes, 'augmentation significative
de l'indicateur d’erreumy; est la signature d’'une probable erreur de &lsétion (voir la
discussion au paragrapbel du chapitre 2). Deux origines sont possibles :

— I'héterocgereité du chargement n’est pas suffisammedtrde (voir figure3.50) ;

— le type de chargement n’est pasqdat.
Encore une fois, c’est une mesure coampéentaire, fournissant une description de la dis-
tribution de sondes, qui permettrait de trancher. La seconde agmthst @anmoins
probable, puisque I'adsorption de réoules chargesa la surface d’'un mtal doit céer
(voir I' équation de Poissoh (2) ) une difference de potentiel entre la solution et letad,
qui portera donc des charges oppesa celles de la mélcule adsorée. L'interaction

70 um

FiG. 3.49: Contrasteelastique obtenu aes 1h au cours de I'hybridation de BioB3-SH.
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FiG. 3.50: Champ de cisaillemer#quivalent obtenu aps 1h au cours de I'hybridation
de BioB3-SH.

entre ces charges (péds par le ratal) et les charges des raoliles adsoées esa priori
attractive, et peut modifier significativement la structure de I'interphase. Il conviendrait
donc de confiler le comportemer#lectrochimique de la surface au cours desrapons
d’adsorption et d’hybridation pourévifier la pertinence de cette remarque, qui corrobore
un calcul de Vainruket al. [140, montrant I'importance du potentiel de surface dans
I'efficacité de I'hybridation.

5.2.2 Résultats exg@rimentaux : sensibilité et €lectivité

BioB2c 2 uM

JJJJJJJJJJJJJJJ

BioB3c 1 nM

BioB3c 30 nM

4 6 . 8 10 12 14
temps (minutes)

FiIG. 3.51: Evolution de la phase mese pour deux concentrations degsiences cible
compkmentaires et pour unéguence non compinentaire.

Quoi gu'’il en soit, on a pu érifier, dans une solution de KCI 1M, la sensilélit la
selectivite des capteurs fores en fonctionnalisant la surface d’'un microlevier avec des
sondes BioB3-SH, adsarbs dans KCI 1M. La figurg.51montre I'evolution de la phase
lorsque I'on provoque I'hybridation avec une solution de KCI 1M contenant 30 et 1 nM de
sonde comg@mentaire, ou lorsque 'on introduit une solutiarx 10-6 M de £quence
BioB2c non com@mentaire. Le signal estes net pour une concentration de 30 nM, et
reste touta fait detectable pour une concentration de 1 nM. Dans ces deux cas, la phase
diminue apes I'introduction des solutions, alors qu’elle augmeréeditement) si I'on in-
troduit une &quence non compinentaire, ramea tres forte concentration. Cessultats
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sont assez semblablasceux rappoés par Hansest al. [111] dans un sel divalent, et
encouragena pergverer dans cette voie.

6 Conclusions sur letude d’effets surfaciques

On a propos, dans ce chapitre, I'utilisation de I'outil de mesuévelopg au chapitre
1 pour I'etude des effets ataniques induits par divers couplages entre le micro-levier et
son environnement (thermique, adsorptiélectrocapillarié, adsorption et hybridation
d’ADN). On aégalement prop@sune niéthode, base sur I'utilisation d’'une couche vir-
tuelle solidaire de la surface des objets, pour&senter ces couplages entre les sollici-
tations nécaniques sur les objets et leur environnement. A chaque fois, les techniques
d’identification developgees au chapitre 2 o@é appliqees pour dcrire les effets ob-
senes. On a notamment pwexifier la singularié des effets @caniques induits par I'hy-
bridation d’ADN, qui récessite des investigations plus p@ess En particulier, la prise
en compte des interactioBtectrostatiques entre les charges @estpar le ratal et celles
porttes par 'ADN semble&cessaire.
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Dans le contexte deeprganisation de I'archipel des sciené&®qle au ébut de ce
manuscript, le parm I'origine de cette thseétait d’affirmer qu'il est possible partir des
outils et concepts@lelopges par la recanique des solides,&ludier des objets dont les
dimensions diminuent pour approcher le micgire. En se éplacant vers ceschelles, le
rapport surface sur volume des objets augmente ceratitement, et leur comportement
se trouve davantage affégbar des effets surfaciques que les objdataditionnelss de la
mécanique. Le éfi se situait donc autant dans les conceyptsiliser que dans la pratique
a cevelopper. Poser ce nouveau perhke appelle le @eloppement de nouveaux savoir-
faire, que ceux-ci recouvrent des techniques intellectuelles ou manuelles. Loin d’'une in-
vocation magique la mobili€ transdisciplinaire, il s’est agit de mobiliser les savoir-faire
locaux, propres quelquedlots de 'archipel :

— On a cevelopge un dispositif d'imagerie integfonetrique, qui, coug a une tech-
nigue d’inegration de phase permet de mesurer un champ de phase optique, avec
une reproductibilé optimale de I'ordre de 1®15 pm. L'influence de divergdauts
géonetriques aéte évallee, et dans une situationida phase optique estek a
la topographie (gradient d’orientation locale ou d’altitude), ce disposiitauti-
lisé pour mesurer des champs depthcement hors-plan. Lebruit » de mesure
sur ces champs @t qualifé. Par ailleurs, la faisabiétd’'une mesure de champ
de ceplacement dans le plan de I'objet par éaition de sa topographie &é
demontée.

— Partant de la remarque que les champs obtenus contiennent des informations redon-
dantes, on @&galement monér leur utilisation pour identifier simult&ment des
distributions de propétes élastiques et de chargement. Cette technique ajppara
comme une extension de laéthode de Bcarta I'equilibre, adafite aux cas o
le nombre d’inconnues devient important relativematiinformation disponible.

La quali€é de l'identification est qualiie par un indicateur d’errewar posteriorj

dont on a mon& qu’il permet de dtecter une erreur de melisation quand les pa-
rametres statistiques simples (distribution et longueur deetation) du bruit affec-

tant la mesure degplacements sont connus. Dans ce cas, un exemple de correction
d’une erreur de maglisation @&t traié.

— Le couplage racanique-environnement I'eéchelle microratrique aéte traié en
« condensant les proprétes de I'environnement dans une couche virtuelle fine
devant |épaisseur de la structure, astreiatse @former avec I'objet conséaié.

Cette moélisation a d’'aborcete valicee en exploitant I'effet bilame des struc-
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tures utiliges, avec une couchesrfine devant l'autre. Puis les effet&oaniques
de I'hybridation d’ADN ontéte abor@s en traitant &paément les panonenes
suppogs pepondrants. Si tous les objets utgis pesentent une rigicht forte-
ment teterogene, I'adsorption de métules neutres la surface semblétre un
phénonene feterogene, contrairement aux effeédectrocapillaires. Pour ces der-
niers, on a pu identifier une forme de loedolution du cisaillement introduit par la
couche virtuelle en fonction de la chargiectrique poge par |electrode. La forme
obtenue diféere sensiblement de cellemue par la thorie de Gouy et Chapman.

L’ étude de I'adsorption deeguences d’ADN thi@es montre alors un chargement
héterogene dont I'histoireétonnante, reste inexpliga. Siles interactiorédectrostatiques
semblent dominantes, elles ne 8duisent probablement pas aux interactions entres-mol
cules charges. Il en est tout aussi probablement de&ma pour les effetsésa I'hybri-
dation d’ADN. En effet, 'adsorption de metules charges sur une surfaceétallique
créé une diference de potentiel entre la surface et la solution. Les charges que porte
alors la surface gtalligue sont opp@es aux charges adséds. Les interactions entre
ces charges pares par le ratal et les charges adséds peuvena priori modifier si-
gnificativement la structure de l'interface, et donc son comportemécanique. Il est
possible que ces effets, danggaisseur de I'interphase, soiéritorigine de la mauvaise
repesentation des effets obséesvlors de I'hybridation par une couche virtuelle mince.
On est donc tektd’explorer de nouvelles voies reliant lésts deja decrits. Pour enri-
chir la description des interactions entre I'objet et son environnement, on peut imaginer
complexifier la loi de comportement de la couche virtuelle, avec un comportement non-
linéaire ou non-local. Ces mekks, plus riches, regetient I'identification d’'un nombre
plus important de paraatres, et donc l'utilisation d’une information edqgmentale de na-
ture differente des seuls champs @pthcements. Sur le plan du savoir-faire@&imental,
le couplage d’'une mesure de champs épldcements avec une mesure des petgsiop-
tiques de la surface par ellipsé@tnie doit permettre de suivre in-situ les modifications
de la composition d’'une surfaced, I'adsorption de macules). Dans le cas d’'une mo-
dulation des effets gtaniques avec un signal cdilé (cas de Blectrocapillarié), cette
mesure com@mentaire peut prendre la forme d’'une mesure des variatiorggldetance.

L'int érét que I'on pense obtenir en couplant une mesure de chamgpdizcé ment et une
mesure d’'un champ confghentaire n’est pas priori restreint aux objets de dimensions
micrométriques. Letude de I'ensemble des@onenes ditsc multiphysiques> doit pro-
fiter de ces pratiques e&pgmentales.

Néanmoins, ce gain ne sera effectif que si I'a@veloppe des techniques d’identi-
fication permettant d’exploiter au mieux la totaliles informations obtenues, de na-
tures diferentes. La quasi-totaditdes techniques @senées au chapitre 2 prennent le
parti de briser la sy#&trie entre les variables duales (contrainééedmation, etc.) au pro-
fit de la seule variable, mese. Par corequent, choisir d’irégrer deux informations
duales &cessite de reconger leur ble respectif dans une predure d’identification.
Le principal gain attendu est une &horation de la &solution spatiale des contrastes
identifiables, mais aussi l&termination de la constante multiplicative qui transforme un
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.

champ de contraste en champ de prerelastique ou de chargement. L'alioration de
la résolution spatiale des champs idegtfpass@galement par &tude du lien entre les
approches continues des préles d’'identification, souvent mal s, et les approches
discretes qui tender#t regulariser ces dmes proldmes d’identification. Si la motivation
est touta fait oppoge, I'etude de ces liens se rapproche dé&thodes de calcul multi-
echelles en acanique du solide. Toute la difficaltonsistea cefinir une projection, qui
permette de traiter finement @ement de structure avec une regentation grossie des
actions des autresléments de la structure. De nouveau,daalution de ces probies
est susceptible de concernegtlide neécanique des objets de toutes dimensions. Ces deux
types d’avanees, sur la mesure et l'identification, peuvent permedtqgus long terme,
la définition de \eritables essais de n@aiaux, leterogenesa I'echelle microratrique.

Pour revenir aux applications, les deux approches, qui consgtetiliser des sels
monovalents ou multivalents pour I'hybridation degsiences d’ADN n’ont pas encore
pu étre compaes sur la base de leur capéditfournir un signal racanique aisment
détectable et sans ambiggl Si I'utilisation de sels monovalents semble autoriser des
phénonenes plus simpla I'echelle des interactioredectrostatiques, il est probable que,
conformement aux @sultats empiriques obtenus par les biologistes, I'utilisation de sels
multivalents favorise lagaction d’hybridation, et donc atiore la sensibili des capteurs
ba$s sur une fonctionnalisation des surfaces. Des objets fonctioesmplisir reconitre
des progines sont peugtre alors plus simplegs mettre en ceuvre, faisant majoritairement
intervenir des interactior&ectrostatiques. Enfin, la conception de nouveaux capteurs sur
le principe d’une fonctionnalisation d’un objet micréoanique n’est briek que par la
possibili€ de Ealiser cette fonctionnalisation. La possiléilit observer simultagment un
grand nombre d’objets irggbendants met la mise au point de capteurs multiplesyesst
portables et peu @meuxa porée de main. A I'heure de la prise de conscience du lien entre
sané et environnement, du vote au parlement e@erpde la directive REACH qui vise
contdler la toxicig et la disémination d’'un nombre significatif de substances chimiques,
la mise au point de tels capteurs semble @&spnter un enjeu majeur. Leur mise au point
ne pourra se faire sans passer pariletss ai se @&veloppent les gthodes de chimie
analytique, et en particulier@lectrochimie qui a mongrsa relative simplicét de mise en
ceuvre.

Le paradoxe est que I'on vient de tracer ici un chemin, qui, partant des interactions
électrostatiques complexes dans un film deéuooles charges adsordes sur une surface
meétallique, revient audle de I'€lectrochimie dans laalinition de néthodes analytiques.

Et le chemin de I'ura I'autre semble éfinir, a I'instantt, 'environnement que I'on ima-
gine plus proche dans unearganisation de I'archipel des sciences.



144 Conclusion et perspectives




Annexes



146 Annexes




Annexe A

Effet de I'ouverture numerique

On a monte dans la parti?.2 que la phase meseg contient une composantédi
aux differences d’altitudes, ainsi qu’une composaréeai I'orientation de la surface. Le
déphasage alors calé@tepend du point d’enée du rayon lumineux sur le prisme, et
donc de I'ouverture nudrique de I'objectif utili€.

1 Effet de I'ouverture sur la mesure de hauteur d’'une
marche

Pour obtenir lequation {.21), on a fait I'hnypotlese que I'angle d’incidence sur I'objet
reste faible. Cependant, cette hypeth peuétre mise en@faut si I'on utilise un objectif
a forte ouverture nudrique. En effet, Bquation {.15 devient alors (dans le plan de la
figure)

di(a) = dlo+dAcos[4nT[AZcos(0() —|—LLJ} (A.1)

ou Y repesente I'ensemble des contributions ne venant pas de I'objet. L'interfrange
dépend de I'angler. Si toute la pupille de I'objectif estclaiee par un faisceau cétrent,

la phase introduite avec la marche sur I'objet s’obtient en poamtt et en sommant les
contributions de chacune des incidenaesomprises entra = 0 et = Qmax D’oU

Omax [ ANt
COoSs

Omax €st don@ par I'ouverture nur@riqueON de I'objectif

| =lp+A cos(a)+tp] P(a)?sin(a)da (A.2)

o

ON = nsin(amax) (A.3)

La relation entre la diffrence d’altitudeAz et la phase correspondantg dépend de
I’hypothése retenue pour I&partition angulaire @clairemenP(a). Ce probéme aéte
largement traé (voir par exempledl], [32], [33]), et il est usuel de retenir une fonction
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de la formeP(a) = (coga))™, ou m est un exposantgbendant de I'objectif. Le signal
d’intensié se met alors sous la forme

| =10+ AmFonm(Az, ) (A.4)
En particulier, poum= 0,

sin(kAz(1— cog0may)))

Fon,0(Az ) ~ kAZ(1 — cogOmax))

cogkAZ(1+ cos(amax) + ) (A.5)

aveck = 2 pourm # 0, I'intégration n’est pas analytique, mais on peut obtenir une
forme approcke par un éveloppement de Taylor par rappar max

Fonm(AZ W) = Wim /Odmaxcos(ZkAzcos(a)+LIJ)P(0()2msin(0()da

1-2m

~ coq2kAz+ )+ (

N (1+4(n12— m— k?AZ?)
24
+kAz(1— 4m)
12

coq 2kAz+ ) + % sin(2kAz+ LIJ)kAZ) 02 oy

cog2kAz+ )

sin(2kAz+ L|J)) Ot - - - (A.6)

Quandamayxtend vers OFon m(Az ) tend vers
lim Fonm(Az Y) = coq2kAz+ ) (A7)
Gmax—>0 '

qui est la fonction attendue. Son interfrange corresponde variatiorkAz = 1. Quand

I'ouverture nungérique augmente, l'interfranggers, défini comme la variation du pro-
duit kAz qui permet de passer entre deux maxima successifs de l'iréedesita figure

d’interférences, ne vaut plus exacteman®©n cefinit I'écart

i
Einterf = 1— _lntTe[rf (A.8)

qui vaut 0 quand la variation dé\z entre deux maxima d’intensitvautrt La figureA.1
présente la valeur de l'indicate@ert, calcub pour le premier maximum local de la
fonction F, pour une ouverture nuenique variant de @ 0.6, et un indicem variant de

0 a 2. Les valeurs prises songgmatives, signifiant que I'interfrange est toujours agrandi
sous l'effet de I'ouverture du faisceau. L'erreur commise si on ne tient pas compte de
I'ouverture peut atteindre 10% de la valeur mé&suPour les objectifs avec une ouverture
numeérique inerieurea 04, l'influence dem est relativement faible, et la prise en compte
de la seule valeur de I'ouverture est suffisante pour obtenir une estimatisn déaut
pouvoir corriger I'expressionl(21) pour prendre en compte les effets d’ouverture. Cette
correction est aie siFonm(Az, ), donrée par I'expression/(.6) est pseudo-griodique

sur un intervalle dé&z suffisant pour la topographie obséer On @finit le rapport

110
N =-— A.9
I 10|interf ( )
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FIG. A.1: Carte de I'indicateutierf pouUr une ouverture nuanique variant de @ 0.6,
et un indicemvariant de Ga 2.

entre la position du dime maximum de la fonctiofon,m(Az, ) et la position du pre-
mier maximum. Ce rapport est t&@asur la figureA.2 pour une ouverture nu@nique va-
riant de Oa 04, et un indican variant de 0a 2. Pour les valeurs d’ouverture narigque
inférieuresa 0.3, r; vaut 1, indiquant que la fonction est pseudsripdique sur l'intervalle
contenant 10 maxima de la figure d’interénces. La correctioa apporte’ la formule
(1.21) se met sous la forme

B 4TnAZ

(A.10)

ou | est un parargtrea calculer en fonction de I'ouverture nénique et des hypoéses
de epartition déclairement dans la pupille de I'objectif. La figuke3 montre la valeur
de la correctiora apporter, en fonction de I'ouverture narique de I'objectif utili& et de
I'exposantm. L'influence demsur cette correctioatant regligeable, la dorie de la seule
ouverture nurarique (si celle-ci est idrieurea 0.3) permet d’effectuer une exploitation
simple de la phasen.
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1.005

ouverture numérique

0.995

0 0.5 1 1.5
indice m

FiG. A.2: Carte de l'indicateur; pour une ouverture nuenique variant de @ 04, et un
indicemvariant de Ga 2.

2 Effet de I'ouverture sur la mesure de l'orientation de
la surface

En reprenant le raisonnement qui a re@nl’équation A.6), avec I'expression de la
phase {.42 on obtient

4mn 41 1—2m
Fonm(AzZ, ) = CO#TAZ“‘(P“‘TnO(VTE—VTM)Snf) (1—{— 7] aﬁqax

1-4m(m—-1) 1 4m 21
It viwent — 202 )

4™ 4n
+S'n(TAZ+(P+ X nO(VTE Yrm)enf)

1 4m 2m
X (—E(Tno(VTE—yT M)Enf — TAZ)GZmax
{Bm 1 41

2m
+ 9 (Tno(YTE VTM)Enf_TAZ)

BNz 4 21

12 + 5(7”05nf)(VTE —VTM)] O‘f'nax)

+... (A.11)

La forme est identiqua (A.6). Quandamaxtend vers 0, la figure d’integfence tend vers

+

4™ 41
COS(TAZ—I—([H‘ Tno(VTE—VTM)snf) (A.12)
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—1.045

ouverture numérique

0.35

04

0 0.5 1 15 2
exposant m

FiIG. A.3: Carte de la correctionpour une ouverture nuenique variant de @ 04, et un
indicemvariant de Ga 2.

ou @ repesente les autres contributions. Le ternmiexd’orientation de Iechantillon peut
s’écrire (dans le cas d’un Wollaston mince)

4m
Gw,ori = Tno(VTE —Yrm)enT + @it (A.13)

La forme analytique de la figure d’intérfence n’est pas affax, on peut donc congcer
les differents termes de phase comme additifs.
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Annexe B

Propri etes d’'usage d’'un prisme de
Wollaston

Les calculs dans les paragraphes qui suivent seshiits de ceux propés dans]41].

1 Propriétes d’'un prisme de Wollaston simple

1.1 Calcul dans le plan de syratrie du prisme

a) b) Face d'entrée

FiIG. B.1: a) Geonetrie du prisme de Wollaston, b)éinition des angles de&fraction.

La figureB.1 montre le traé des rayons pour le prisme de Wollaston wildans la
partie2.2.2 quand le rayon incident forme un angle avec la face d’enée du prisme,
dans son plan de syatrie. L'objectif est ici de @finir les fonctions™ E(y,a1) etl T™M(y, a4)
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qui permettent de calculer legphasages sugphentaires introduits par le prisme de
Wollaston quand il n’y a pas de compensation exacte lors d’'un trajet aller-retour. Sur la
face d’entee

nysin(az) = nesin(Bs ) (B.1)
nysin(ay) = ne(Be) sin(BaM) (B.2)

ol BJM donne I'orientation du vecteur d’onde, pour la polarisafiovl. ne(6e) est done
par

Ne(Be) = il (8.3)
\/ngsin(ee)2 +nZ cog Be)2
Be est calcud en \erifiant la contrainte
T
B +0e = 5 (B.4)
En rapprochant deB(1), on obtient
. NoNy sin(01))?
cog6e)? = sin(BoM)? = (Mo B.5
58e) (Bac’) n2n — n2n2sin(a1)2 4 nZn2 sin(a)2 (B.5)
La direction de propagation de la polarisatibh est alors donge en posant
n2
tan®e = — tan(Be) (B.6)
Ng
La direction de propagation est daepar
11t
Bas' =5 — Pe (8.7)
Les relations de Descartad'interface entre les deux demi-prismeséa@ivent
nosin(a} B) = ne sin(B1E) (B.8)
Ne(Be) sin(a )My = nysin(BM) (B.9)
o E=0+pBIF (B.10)
ay' =8+By" (B.11)

L'intersection de I'ellipside des indices avec le plan de propagaétant un cercle dans
le second demi-prisme, I’angll%k'\" donneégalement la direction de propagation du rayon
polariee T M. Finalement, sur la der@ie interface

ne sin(a &) = nysin(BLF) (B.12)
nosin(az) = nysin(BLM) (B.13)
alF=—-0+pBlE (B.14)

af’ = -6+ (B.15)
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Les fonctions cherdes s’expriment alors (au premier ordrecan

ITE(y,01,0) = 146 (a1) +Ylor(ara) (B.16)
I™M(y,01,0) = 130" (a1) + ylgr" (ara) (B.17)
ou on a poé (fonctions lirgariges au premier ordre &)

No+Ne o1MmO, Ny ng

TE _ o _k
IOO (al) — h( 2 2 (nE no (818)
I0£(a1) = (—no + g )0 (B.19)
No+NnNg 01MO ne \ 2
160" (1) =h(=5—=+-—=(1- (= ) (B.20)
2 2 No
134(a1) = (no —ng)8 (B.21)
L'orientation des rayona la sortie du prisme est doaa par
TE _q;+ 00 & (B.22)
M —q; - = (B.23)
m

On remarque que les fonctiohls™(a1) etl{M(a1) sont en fait inépendantes de;.

2 Propriétés d’'un prisme de Wollaston modife

En depit de la relative simplic#t de calcul qu’ils induisent, les prismes de Wollaston
semblablesa ceux écrits dans la parti@.2.2du chapitre 1 ne sont pagalisables. En
particulier, chaque demi-prisme est eengral usie £paément, puis les demi-prismes
sont assemBk. Par corexjuent, une suepaisseur doit toujourstre pevue sur chacun
des demi-prismes, afin de pouvoir les mettre en position dans la machine sensgint
ner le plan inclie. En pratique, une s@paisseur d’au moins.fBmmdoit toujoursétre
conseree si le prisme est fabrigua facon. Par ailleurs, I'axe optique du quartz peut faire
un angle quelconque avec les faceg&dales du prisme, permettant ainsi éaliser des
prismes avec un plan apparent @paratioreloigre du prisme.

2.1 Calcul direct dans le plan de syratrie du prisme

On propose ici le tra&des rayons traversant un prisme de Wollaston proche de celui
décrit dans la parti&, mais posadant deux suepaisseurs d’'usinage etsp, ainsi qu’un
axe optique (dans le second demi-prisme) irictifun angl€, par rapport la face lagrale
du prisme (voir figurd3.2). Sur la face d’entre

nysin(oy) = ngsin(B3F) (B.24)
nysin(ay) = nosin(Bs™) (B.25)
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a l'interface entre les deux prismes, les angles d’incidence sonedgar

i
a;Ezi—eﬂgE (B.26)
T
a;Mzz—eﬂgM (B.27)
Les lois de Descartes&trivent alors
ne sin(a} B) = nysin(B1E) (B.28)
Nosin(a2 ™) = ne(Be) sin(W — Bc) (B.29)
avec -
W=2o-0+X (B.30)
On en cduit
BRI =W —0e (B.31)
nZ tan(®e) = n2tan(6e) (B.32)
B3 =W— (B.33)

BIM donne la direction de propagation de la polarisafiovi dans le milieu 3. Elle tra-
verse alors un milieu d’indice

s = Ne(Be) cosBR" — Bs') (B.34)
Enfin, sur l'interface avec le milieu ambiant, les lois de Descar@azisent
Nosin(a3 =) = nysin(B4F) (B.35)
Ne(Be) sin(a}M) = ny sin(BIM) (B.36)
avec
agE:—g+e+B§E (B.37)
aj’ = —g+9+8§k“" (B.38)

Les fonctions de phase sont alogtefmirees nurgriguement.

2.2 Determination de la geonetrie d’'un prisme modifié a partir de
ses propriétes d'usage

Au paragraphe f@cédent, on a étaille lesétapes du calcul direct des angles dans
toutes les lames, ainsi qu’en sortie du prisme. Il est a'®n deduire les propétes
d’'usage du prismei.g., angle de gparation, position du plan déaration apparent et
déphasage introduit lors d’'une traveed. La position du plan de&paration apparent par
rapporta la face de sortie du prisme estaiite par les paraatresd et n (voir figure
B.3). Le probEme inverse, qui consistedeterminer la @onetrie d’un prismei partir des
proprietes d'usage :
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— angle de gparatiom\B;

— orthogonalié du plan de&paration apparent et du faisceau incidept (

— distance du plan deeparation apparetla face de sortie du prisntig,p;
est esolu en minimisant un céte= tel que

= = (OB~ [BEE — BIM)?+ (N — 0l = )%+ (d— dmp)* + Plst) + P(s2)  (B39)

Les termesp(sy) et p(sz) sont des termes deepalisation, pour prendre en compte les
contraintes de fabrication, qui imposent une valeur minimale. Slendn pours; ets,.

3 Propriétes d’'un prisme de Wollaston double quelconque

Les prismes @crits au paragraphpermettent d’obtenir des plans deparation ap-
parent£loigrés de la face de sortie du prisme, mais uniguement avec des angles entre les
rayonsa la sortiel B1E — B1M| faibles. On obtient desparations importantes en utilisant
de la calcite pludt que du quartz, ce qui augmente nettement le prix du prisme. Il peut
étre plus avantageux de recowriun prisme double, comp@sle trois couches de quartz.

3.1 Calcul dans le plan de syratrie du prisme

On propose ici le tra& des rayons traversant un prisme de Wollaston proche de celui
décrit dans la parti€, mais posadant une lame supgphentaire, avec un axe optique
(dans la troistme lame) inclig d’'un anglex, par rapporta la face latrale du prisme
(voir figureB.4). Sur la face d’enfre :

nysin(oy) = ngsin(B3F) (B.40)
nysin(ay) = nosin(Bs™) (B.41)

a l'interface entre les deux preémes lames, les angles d'incidence sont dsnpar

Tt

o =5 61 +BIF (B.42)
Tt

of" =2 6 +BIM (B.43)

Les lois de Descartesérivent alors

ne sin(a B) = nysin(B1E) (B.44)
NoSiN(00 M) = net (Be1) sin(W1 — Bey) (B.45)

avec .
Wi=5-61+X1 (B.46)

2
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On en é&duit
BIM = W) — 08¢ (B.47)
né tan(®gy) = NZtan(Be; ) (B.48)
B = W1 — Dy (B.49)

BES'V' donne la direction de propagation de la polarisafiavi dans le milieu 3. Elle tra-
verse alors un milieu d’indice

Nest = Ne1(Bet) COS(ngM - B;,-SM) (B.50)
A l'interface entre la seconde et la trasie lame, les angles d’incidence sont despar

alE=0,-0,+BIE (B.51)
aft! = 01— 6, + g (B.52)

Les lois de Descartes donnent

alE=piE (B.53)
Ne1 (Be1) SiN(0 ") = Nea(Be2) SIN(W2 — Bez) (B.54)

avec .
W, = 5—92+x2 (B.55)

On en eduit

Bi" =W2—6e (B.56)
nZ tan®e) = NZtan(Bey) (B.57)
i =W, — g (B.58)

BISM donne la direction de propagation de la polarisafiov dans le milieu 4. Elle tra-
verse alors un milieu d’indice

New = Nea(Be2) COSBAe" — Bls") (B.59)

Enfin, sur I'interface avec le milieu ambiant, les lois de Descartasisent

nosin(o; £) = nysin(BLE) (B.60)
Ne(Be2) sin(aj M) = nysin(BLM) (B.61)
avec
aZE=—1—2T+92+BZE (B.62)
aft! =2 +6+ B (8.63)

De méme que frcedemment, les fonctions de phase sont caksihurariquement.
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a)

FIG. B.2: a) Geonetrie du prisme de Wollaston modifib) Definition des angles de
réfraction.
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plan de séparation
apparent

FiG. B.3: Définition de la position du plan dé&paration apparent par rappara face de
sortie du prisme.
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FIG. B.4: a) Geontetrie du prisme de Wollaston double, beihition des angles de
réfraction.
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Annexe C

Calcul des paranetres de modulation
pour une source« lente »

Formellement, la figure d’'integfences se met sous la forme

I(l,mt) = (1- p(——))(|o+AcoS{<P(| m) +Y(t)]) (C.1)

ou T est le temps de moee de la LED, ety est I'instant d’allumage de la LED. On garde
une modulation de la forme

W(t) = Wosin(2mtfmod + 0). (C.2)

et les images obtenues enégtant sur un quart deepode de modulation s’obtiennent
avec

Ep— [, (1)L (C.3)
On forme les combinaisons Baires 4
Zo= —(E1-Ep—Es +Ea)= & sin(g (C.4)
Sc=—(E1—Ex+E3—E4) = éccos(cp) (C.5)
avec
¢ = i( )" 8‘]?;+—1J<rq"lo)>sin((2n+ 1)6) (C.6)

re — ;uMﬂm{ m+nam<m+nm

+1+4(2n+ D222

{(1+ exp(—%))) (cog28(2n+ 1)) — 21(2n+ 1)wsin(20(2n + 1)))}}07)
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ou on a poé

Pour choisir les paraétres de modulatiorp et 8, on suppose chaque imagg affecée
par un bruit blanc, gaussiemn, d'écart-types. On pose

Ns=-—-Nn1+nN+nN3—nNy (C.9)

Ne=—n1+nNp—nN3+ng (C.10)
La mesure de la phageest alors entadée d'une erreug
25+ Ns

=tan(@+¢) = C.11

n=tane+e) = =~ (C.11)

Commelnp| < |Ep
2
~tan(cp)< ;l_s) (1—§—z+ <§—z> ) (C.12)
N 2
n? ~ tarf(@) <1+2 +(= > ( (Z—C) ) (C.13)

On en cduit
452
C

1 3
(n?) ~ tarf(@) <1+40 (= +—2)) (C.15)
32 52
Enécrivant le @veloppement deJ.11), on a par ailleurs

() =~ tan(@) + (1+tarf(g))(e) + tan(@) (1+ tarf(g)) (€%) (C.16)
(n%) =~ tarf(q)+2tan(@)(1+tarf(g))(e)

+((1+tarf())? + 2tarf(¢) (1+tarf () )) (e2) (C.17)

On en ckduit
(€) = 4a?sin(¢) cog ) (Fi% - I'i§> (C.18)
(€2) = 40 (Si”rzé@ + Cofécp)) (C.19)

L'optimisation des para#tres de modulation consiste daachercher le coupl@pyo,0)
qui maximisel” =I's=T¢. Pour une fequence de modulation de.BRHzon obtient :

— Yo = 2.45rad et 8 = 0.98rad pourt = 0s,

— Pso = 2.55rad etB = 0.85rad pourt = 3.84 x 10 8s (temps mesw sur une LED
ROITHNER de éféerence LED630-66-60). Le temps cagaetiquet est alors pro-
che du temps d&clairage dans uneequencea quatre imagea la frequence de
modulation ¢ 5 x 10~%s).



Annexe D

Indices de refraction de solutions

Le tableau pesente les indices déefraction d’un certain nombre de solutions uéks.
lls ontéte mesues pour une longueur d’'onde de 633 ramyne temgprature de 25C. On
a utilise un €éfractonetre de Pulfrich, avec un prisme dont l'indice &kt 1.61658. En
mesurant I'angle limite deéfractioni, on deduit I'indice n du liquide en contact avec le
prisme par
n? = N2 — sirfi (D.1)

L'incertitude sur la mesure deest de I'ordre de la minute d’angle, de sorte que l'incerti-
tude sur la valeur mesée de I'indice est de I'ordre dex510°. Disposant d’'une mesure

Solution indice de éfraction
Eau (milliQ) 1.3307
ethanol (pur) 1.3597
eau + 2% déthanol (en volume 1.3314
eau + 1% déthanol (en volume 1.3309
acetone (pur) 1.3549
formamide (pur) 1.4419
solution de KCI M 1.3340
solution de KCI 101M 1.3317
solution de KCI 10°M 1.3309
tamponKH2POy4, pH7 1M 1.3503
tamponSSC 1M 1.3331

TAB. D.1: Indice de éfraction de quelques solutioa25C.

de I'indice de solutions de K& plusieurs concentrations, on peut @adire une relation
empirique entre la concentration en sel et I'indice éfaction. La figureD.1 présente

I’ @volution de l'indice deé&fraction d’une solution de KCI en fonction de la racine earr
de sa concentration. Le graphe esédire, et un ajustement fournit la relation empirique :

ket = 1.3306+ 3.4 x 103/c[M] (D.2)
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Fic. D.1: Indice de éfraction d’'une solution de KCI en fonction de sa concentration.



Annhexe E

Les poutres d’Euler-Bernoulli trait ees
en elements finis

On a montée, au paragraph&.3 du chapitre 2 que laésolution du proldme direct
se rangénea la minimisation de Bnergie potentiell&,(u*) par rapport au champ de de
déplacement* de la structure. La gthode degleéments finis consiste doachoisir une
base de champs déplacementséfinis par morceaux, @minimiser |énergie potentielle
sur la base ainsidafinie. On se restreint ici au cas d’'une poutre, souraige la flexion
plane dans son plan.

A A
z z

FIG. E.1: Description de la ciamatique d’'ureléement poutre.

La figureE.1décrit les pararatres qui vonétre utilises pour repesenter les&forma-
tions d’'unéléement de poutre de longuduA chaque exé&mité de I'element, le éplacement
se esumea un ceplacement vertical net, et une rotation de la section correspondante,
noteed. On choisit de dcrire, entre les noeuds, lesglacements verticaux sous la forme
d’un polynrdbme de dedr 3

v(y) = agy’ + apy’ + a1y +ag (E.1)
L'hypothese d’Euler-Bernoulli gcise qu’en tout point

B(y) ~ a‘é(;’) = 3agy? + 2axy +ay (E.2)

En introduisant les conditions aux edtnites de [element, on obtient le&placement(y)
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et la rotationB(y) en fonction des éplacements aux edmites

V1
{v(y)}z{l—syﬂzf (§-2%+F) (3P -20%) I(F-9) 1| 61 E3)
6(y) P9 (3P-4y+1) —P(P-¥) (-2 || v '

ou on a introduit y
=1 (E.4)

L'assemblage des matricek.p) relativesa tous lestlements de la structure constitue
un exemple desatompositions &crites formellement pardqguation {.100. L’ équation
(2.19 amonté que Ieénergie potentiell&,(u*) s’écrit comme la diérence entre €nergie
de ceformation et le travail du champ déplacement* dans les efforts imp&s.

Ay =Eq —WE (E.5)

L’ énergieclastique £crit, si on reglige I'énergie de géformation assoée au cisaillement

1= 02
Ed:E/y_O El (a_y2) dy (E.6)

On obtienta partir de I'expressiorH.3)

= ll%(v vi)? 4(62+92+9192) (E.7)
+12(v161 + V162 — V201 — V282) '
qui se eecrit
_ 1
Eq = EU KU (E.8)
avec
Ut = [V1,01,V2,07] (E.9)
K est appede matrice de rigidé de I'element, et est syatrique :
12 d -12 d
El| 6 42 —6 22
K= | 12 e 12 —sl (E.10)

6l 212 —6l 412

Il esta noter que cette fonctidBy est celle qui sera construire la fonctiorf (équation
(2.44)) dans la proedure d’identification. Quand on consi@& une structure comgte,
compoge deN élements, orécrit de la néme margre I'énergie de éformation to-
tale comme la somme démergies de &ormation de chaquélement. LEnergie de
déformation de la structureé&crit

Estruct Ustructt Ketry Ustruct (E.11)
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Le travail des efforts imp@s sécrit sous la forme
V\A: — UstructtF (E12)

de sorte que la minimisation dechergie potentiellé,(US™t) par rapport au champ
ustuct revienta resoudre le systne lireaire

KetrugtU"M = F (E.13)

La matrice Kstruct @insi écrite n’est en gréral pas inversible, les deux modes singuliers
correspondants aux deukmglacements de corps rigide de la structure (translation et rota-
tion dans le plan). Au moins deux conditions sur lépldcements doiveiétre impoges
dans le systme €.13 (déplacement imp@&s) pour qu'’il posgde une solution unique.
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Annexe F

Algorithme de decomposition en valeurs
singulieres

1 Algorithme

L'objectif est de calculer la&composition en valeurs singdites de la matricé/
M=HIK (F.1)
avec/ une matrice diagonale// et X deux matrices orthogonales. La matrigeétant

initialisee avec

K=1 (F.2)
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I'algorithme « standard> consiste en lagpétition de la #quence suivante :
V(i )0 <]
extraire la sous-matrice dg j) de MM

ac
c b

2

a= i1 Mg

b=yp Mg i

C= Y k1 MkiMj

calculer la rotation qui diagonalise la sous-matrice

__ b-a
§="%

t— Sigrg
El+v/1rE
cs= \/11+7
sn=csxt
appliquer cette rotatioa M
vke {1l...n}
tmp= My
Mgi = csx tmp—snx My;
Mg = snx tmp+ csx My;
appliquer cette rotatioa X
vke {1...n}
tmp= Ky
Kki = csx tmp—snx K;
Kkj = snxtmp+csx K

Les valeurs singudires sont alors la norme euclidienne de chacune des colonnes de la ma-
trice M finale, et les vecteurs singuliers gauches sont les colonne€aeie cette Bme
matrice finale. L'algorithme standard déabmposition utilise le crire de convergence
suivant : si on appellg = M9/, alors le calcul se termine lorsque

Sij

A ol F.3
ma | S| =10 (F3)

Demmelet al.[82] ont propo$ d’ar@éter le calcul agsN; itérations quand

Sj

C(N) = —
-]

< tol (i, j) (F.4)

La déemonstration des gains induits par cette modification, ainsi que plusieurs exemples
peuventtre troues dans{42.
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2 Bornes d’erreur et critere d’arr ét

SiN; est le nombre d’#rations effect@, € la precision de la machine &bl la tolerance
imposee par l'utilisateur, alors I'erreur relative sur la valeur singrdi); est boree

.Y
Mg(72><Nrs+n2><s+n><tol)><K+ns (F.5)
1
ou J; est la valeur calcéke deJ;, etk = r;?rifi'l' . Il estégalement possible de&hontrer

le carackre optimal de cette born&42. Aussi, une nouvelle &ration aréliore la qualié
de la cecomposition si la somme

Sij
S =72xNeg+nx [ max (F.6)
r < IVEE )
diminue, max \/2'_5 estime la qualé de la solution obtenue a&®N; itérations. On ne
9]
garde donc leésultat d'une #&ration que si
72
C(Nr+1) <C(Nr)—T (F.7)

En pratique, ce criire est @rifie en moyenne sur les 10 degres ierations.
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Annexe G

Calcul du jacobien d’'une decomposition
en valeurs singuleres

1 Cas ¢gereral

Les principales ides de cette@monstration ont initialeme@te propoges dansi43.
Connaissant la@composition en valeurs singgéites de la matric@/

M =HIK! (G.1)
on cherchex determiner le jacobie®,

pp = 2%

P=3p (G.2)

ou p est un paramtre scalaire servat construireM (par exemplep est une compo-
sante du champ deeglacement ou un parane de modlisation). Rappelons que, par
définition de la @composition en valeurs singaites B7], 7 est diagonale, et les matrices
H et K sont orthogonales. Lé&déments sur la diagonale desont les valeurs singdies,

les colonnes des matricés (resp.X) sont les vecteurs singuliers gauches (resp. droits).
Les conditions d’orthogonaéts’écrivent

HH =1 (G.3)
KK=1I (G.4)

ou I est la matrice identt La cerivation de lequation G.1) par rapport au paragtre p
donne

oM OH . . 0F . .. 0K
a—p—a—p]?( +.‘7‘[%K —f—fl‘[ja—p (G.5)
On pose alorsif, comme

=ap
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Par cerivation desquations G.3), on obtient

oH! 0H bt b
a—py{+}[ta—p_(QH) +Qf =0 (G.7)
oKt 0K o p
a—pg(:‘f‘ a_p_(QK) —|—QK—O ((38)
avec
o0H
p_
Qf = Ery (G.9)
oKt
p__
Qf = . X (G.10)

Q,ﬂ etQE sont donc des matrices anti-sgtriques. On dduit desquationsG.5) et (G.9)

}ﬁMpK:Qﬂj+g—f)+JQ£ (G.11)
Par souci de gréralite, onécrit
Np
Mp= 3 dpije@e (G.12)

=1

CommeQf; et QF sont des matrices anti-sytiiques, et commd est diagonale, les
élements diagonaux def 7 et 7QF sont nuls. On ené&Huit la cerivee des valeurs sin-
guliéres par rappod p
O % ot pii Hir K (G.13)
. = pij Mir Njr :
op i,J=1
En utilisant leurs propétes d’antisyngtrie, leseélements des matrice!é,'?| et QE satis-
font un syseme deéquations ligaires, obtena partir deseléments non diagonaux de
I’ équation .11)

Np
‘JSSQErs—’_‘]”QIErs = Z apijHirKjs (G.14)
i,)=1
Np
JerI?Irs+J55(2IF<)rs = z O pijHisKjr (G.15)

i,]1=1

Ce syséme a une solution unique pourvu g # Jr pour s # r, c'esta-dire si la
decomposition en valeurs singaies a une solution unique. Une 61§ etQF calcukes,
on obtient

0K

Dp = i —KQR (G.16)
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Ce calcul permet de calculer de mard semi-analytique le jacobien dédarta I'eéquilibre

(2.52
oF, oM oL

En remarquant que le premier terme s’assimile matrice de rigidé identifée multipliee
par le champ de&placement meséar

oM

WL = K5 (G.18)
il vient oF oL

r

U~ K+ Mg

Du fait de la proédure emploge (voir paragraph8.1) du chapitre 2), le jacobie%fj—r
peut dontre obtenu de ma@ie semi-analytiqua partir de la @composition en valeurs
singulieres de la matricas.

(G.19)

2 Deégenerescencea proximité de la singularite

A la solution, la plus petite valeur singatie est nulle (voir paragrapiel du chapitre

2)
JNn=0 (G.20)
Le syseme (G.14) donne
Np
I = Y opijHitKin (G.21)
i,)=1
en remarquant que
Np
Keip= apijKjn (G.22)
=1
(G.2]) se éduita
N
1 p
QR = I llen Kaip (G.23)
On en eduit (avec G.9) le gradient
K Np—1 ;
U - t; Krt Qkin (G.24)
et le jacobien
oF Ne oK
5&_ Kaip+ M"aJ“ (G.25)
| r=
Np Np

= Kgip— IZ Kaip ZlMir Ly (G.26)
=1 r=
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avec
Np—1
" Kt Hie

t= Jtt

L appar@t comme le pseudo-inverse @é, c’esta-dire qu’avec la notation retenue

Ly = (G.27)

L=KTH (G.28)

7* est ceduite dej avec

de sorte qu'avedyn = 0,

Np N—1
r=1 0=1
N
= Z HigHiqg — HinHIN (G.30)
g=1
= &) —HinHin (G.31)

ou §; repiesente le symbole de Kronecker. Il vient alors

oF |
—| =Y KgipHinH 32
U i |Zl GlpMiNTIN (G 3 )

Si on appelleH la dernére colonne de la matric#’, on appelleJ;, la direction donge
par

Up = Ho' K5 (G.33)
Le jacobien s’exprime alors
oF;
—=H .34
30 0®Up (G.34)
Par congquent, pour toute perturbatidb orthogonalex la directionUp
Up.dU =0 (G.35)
oF,
—.0U=0 G.36
30 (G.36)

Ainsi, Up apparét comme la seule direction non-singere du gradien%%. Cest le
nombre de valeurs singelies nulles deV/ qui determine le nombre de directions non-
singulieres du jacobie%%. Cette direction reste donc unique, quelle que soit la dimension
de la matriceM, tant que la valeur sing@die nulle deM reste unique, c’esd-dire tant
que la &composition deéf est unique, aux permutationsgst



Annexe H

Effet d’un bruit de mesure sur la
projection d’un champ de deplacement

On reprend dans cette annexe les notations introduites au paragrag3d chapitre
1. La projection des champs démlacements qui y esk&drite vise en grérala conser-
ver les composantesgrande longueur de variatiogljminant ainsi les variation& haute
frequence, caragtistique du bruit de mesure (on arifié au paragraph@.1 du chapitre
1 qu'il est cecorglé spatialement). En pratique, kesultat de ce filtrage est (faiblement)
affece par le bruit de mesure, de sorte que la composante de la pertudaonrespon-
dante paradile a U, n'est pas nulle. Le bruit de mesure affecte donc l'identification par
la technique prsenée au chapitr@. On cherche, connaissant une description statistique
du bruit de mesurey donner une description des erreurs commises sur la compagante
du champ de @placement, puisqu’elle esttirminante dans la predure d’identification
(voir paragraph&.1du chapitre 2). On&compose la perturbatidtJ

8U = kUp + Ws (H.1)

Up et W sont construits partir de la @composition en valeur singalies du jacobie%%r
calcuk selon les techniquegdrites dans I'annexé. Aussi,Up et 7/ sont les colonnes
de la matrice des vecteurs singuliers droits du jacobien. Paeqaest

W'Up=0 (H.2)
MWW = oo (H.3)
Up'Up=1 (H.4)

La réalisation de la projection, c’eatdire la minimisation dgs (voir le paragraphéd.2.3
du chapitre 1), donne

Ak = Up'P'b — Upt Hw- Lot ¢! (H.5)

avec les notations
A=Up'HUp — Ut H W~ 34U, (H.6)
= Wty (H.7)

H = PP (H.8)
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De plus, la partitionK.1) implique

3U'SU = Bk? — %btfPfiPtb (H.9)
avec
B=1+Up' H xHUp (H.10)
x = w-tawty Igt (H.11)
F = UpUp' H x — W- LW HU U H x 4 x (H.12)

On en eduit I'esgerance da?

EK? = S (H1H14+27) %

B H.13
_ g (H.13)
On peutégalement éduire le moment d’ordre sépeur
0 2
0B = Cpfpen(-B)o ot g

— 2g4
= 20y

Connaissant une mesure du champ éplacementmes €t sa composante suivadp,
ces deux dernieresultats permettent deecdrire la densé de probabilé de trouver la
véritable valeur d&J'Up, a la distance deUmed Up.



Annexe |

Caracterisation des micro-objets

100 micrométres

FiG. I.1: Vue au microscopélectroniquea balayage des objets utéis (15 kV).

Les objets consietes (figurel.1) sont constités de trois phases. La structure en si-
lice est obtenue, suivant le processesrit sur la figurel.l, par oxydation thermique du
silicium monocristallin. Lepaisseur est coiiiée par le temps et la teraature d’oxy-
dation. Dans les exgriences prop@es, |epaisseur de silice vaatjo; = 800nm Apres
libération de la structure, une couche de titan&eapoee et conderée (20 nm), afin de
permettre un bonne liaison entre la silice et la couche d’or, elle auapbee-conderee,
et d'épaisseur variable. On a rassembiins cette annexe ldssultats exprimentaux ob-
tenus et lesasultats ties de la literature qui permettent definir un moale mécanique
de l'objet utilise.
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1 Caractérisation geonetrique

La carackrisation des dimensions et de la forme des objets &gilsest faite par
contle visuel au microscopélectroniquea balayage. On retient pour les dimensions
des leviers une longueur de 70 micretmes pour une largeur de 20 micretres. On re-
tiendra donc un magle de poutre pouré&trire le comportement@canique des objets uti-
lisés. Par ailleurs, lespaisseurs des diffentes couches o@E contblées en microscopie
electronique par analyse des courar@sages dans Bchantillon en fonction de la tension
d’accelération utili€e (Mesure effecke par M. Spirckel, CTA). En effet, kapoire d'in-
teraction» entre lestlectrons et la matre est sitae plus profondment sous la surface
guand la tension d’aéteration augmente. Le courant mesuepend deglements en
interaction avec le faisceatlectronique. Pour ces objets, on a uélies tensions sui-
vantes : 6 kV, 7 kV, 8 kV, 9 kV, 10 kV, 11 kV, 12 kV, 15 kV, 20 kV. La figure présente

1

W—_@————e—
0 10 20 30 (kV)

FiG. 1.2: Contribution de chaquélementa l'intensié totale mesuge en fonction de la
tension d’acélération.

la contribution de chaquelementa l'intensi€ totale meswe en fonction de la tension
d’acceleration (points).

Matériau Epaisseur (nm) | Stoechiongtrie
Au 46 [nom. : 50] 1
Ti 19.8 [nom. : 20] 1
Sik 492-650 [nom. : 770] 2:1

TAB. |.1: Parangtres @omnetriques identigs.

Les traits continus sont l&sultat d’une optimisation d’une simulation de cetteé&exp
riencea I'aide d’'un moale multi-couche, les paratresétant lesepaisseurs et la stoe-
chiométrie des couches. Les paraires identies sont @ésungés dans le tabledtd.
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2 Estimation des tailles de grains

Ayant esting la ¢geonetrie des leviera notre disposition, onérifie que la dimension
des leviers est suffisante pour pouvoir retenir une description hemeodes propétes
mécaniques. On cherctee ceterminer la taille des grains de la couche d’or. En effet,
I'application du formalisme de la étanique des milieux continus est subordesa la
définition d’un volumeélementaire ref@sentatif (VER) satisfaisant. Pour ce faire, nous
avons eali€ une attaque micrographique d’'une surface degpaie parévaporation-
condensation. La solution utig est obtenue en dissolvant 2,5g de di-ibdet 10 g de
iodure de potassium (KI) dans 500 ml d’eau diétll I'echantillon est tremgp 4s avant
d’étre abondamment riequis €che sous un flux d’air sec. De cette mard, on attaque
préferentiellement les joints de grains. Gavele leur forme et leur taille.

FiG. I.3: Surface d’or aprs attaque micrographique (MEB, 25 kV).

La figurel.3 montre la surface ainsi obtenue. La taille de grain moyenne obsetw
cette image est de 93 nm. Cette valeur est cogfirpar une image en microscopiérce
atomique (figurd.4, image obtenue par L. Williame, LOP-ESPCI). Bien que le nombre
de grains dans le champ soit trop faible pour que cette image ait une valeur statistique, la
taille de grain trougea partir de 'image MEB (alors proche de sa limite @salution)
est retrouee (figurel.3).

Ce 1esultat est de plus similaide celui obtenu par Oliva et al49] en microscopiea
effet tunnel (figurd.5). Dans le plan de l'objet, la taille de grain est donc suffisamment
faible (environ 10 grains par micragtre dans le plan des objets). On admettra par contre
gue les grains @sentent une structure colonnaire daggdisseur du film. Ainsi, il est
possible de @finir un VER satisfaisant de dimensior 1l x ea,un®, en supposant que la
structure est homagne suivant Bpaisseur du film d’or. Si on admet cette hypsth, on
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w — ]

‘. 100 nanometres

a—ar- .

4

FiG. I.4: Surface d’or aprs attaque micrographique (microscope AFM).

peut estimer le comportemeglastique de la couche d’or, par exemalkéaide des bornes
de Voigt et Reuss.

3 Caracterisation de la structure cristalline

3.1 Silice

La couche de silice est obtenue par oxydation d’'un substrat de silicium monocristal-
lin (100) (figurel.l). Ce pro@de, cevelopg initialement pour les besoins de la micro-
electronique, commeneetre moalisé [144]. Des observations en microscogiectroni-
guea transmission ont confirenque la couche d’oxydetait essentiellement amorphe en
volume, et cristalline grs de la surfaca partir de laquelle elle a @r(quelques couches
atomiques). |l se forme dans cettegion, outre des cristaux de trydimit&8iQ, mo-
noclinique), des phases cristallines de monoxyde de silicild] [[ 146. Ces études
experimentales montrerggalement la f@asence de pores dans la partie amorphe.

Une $rie d’analyses par diffraction des rayons X r@erau LM3 de 'TENSAM (W.
Seiler) sur des leviers en silice non recouverte d’or montre effectivement un signal faible,
et un spectre de diffraction des rayons X sans signature pagtiel(igurel.6). On ob-
serve @anmoins undger pic vers @ = 33.8°, qui peut provenir du monoxyde de silicium.

La partie du spectre correspondan® = 68 est toujours celle du substrat Si(100).
L’ épaisseur totale de siliGtant grande compae a I'épaisseur de la zone afféet par
le réseau cristallin du silicium, on consigera la silice comme une phase hormiog et
isotrope.
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FIG. 1.5: Images (STM) obtenues par Oliva et al. [49] pour des films éwapoes-
condenés de (a) 1800 nm et (b) 630 nm. Chaque imageasprte un champ de 8@@00

nn?
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FIG. 1.6: Spectre obtenu en diffraction des rayons X sur la silice nue.

3.2 Couchedor

La couche d’or est@&oge pour assurer unéftectivite suffisante aux leviers et per-
mettre la fonctionnalisation du levier. C&mbt est obtenu paévaporation et conden-
sation. Ce type deépdt est pratigé depuis fort longtemps, et &j éte etudé (voir
par exemple 49]). Ces apdts sont obtenus partir de Iévaporation thermique d’un
echantillon d’or tes pur (99.999 %a basse pression. La vapeur produite se condense
(cristal cfc) sur les surfaces plus froides qui soréegentes (les leviers en silice dans
notre cas). On sait que dans les heures suivangpdtdla surface produite est leegje
de mouvements atomiques significatifisemggrature ambiante. Ces mouvements ato-
migques semblent ré&sa un plenonene de diffusion atomique en surfadd®)] Ce n'est
gu’apees plusieurs heures que I'on peut observer ces surfaces. Une analyse par diffraction
des rayons X a confirenque la surface obtenue estgrtextuee, et que la surface cor-
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FIG. I.7: Spectre obtenu en diffraction des rayons X sur la couche d’or.

respond aux plans (111) du cristal d’or (plan dense). En effet, le spectre obésmnig
un pic tes marqgé a 20 = 38.15° (figurel.7). Ce pic est effectivement la signature d’'un
plan (111) quand les rayons X sont obte@ugartir d’'un tir délectron sur une cible en
cuivre. Puisque la tension d’a@ération choisie (40 kVgtait suffisante pour traverser
entierement la couche d’or (on remarque la trace des raies de Si(100)6/er6&),
on en conclut que la couche d'or est cristalline ésttextuee (111), sans qu'il y ait
d’orientation péféerentielle dans le plan (111).

Cette absence d’orientation priggdiee dans le plan du film est confiem par le trae
d’une figure de ples suivant I'axe (200) (figure8), qui montre une distribution d’orien-
tation parfaitement isotrope dans le plan du film. Sa structure est isotrope transverse, avec
son axe d’isotropie perpendiculaida surface du levier.

4 Modele mecanique pour le levier

On retient un modle de poutre composite pougctire les leviers utiliss. La couche
de silice est re@sengée par un ma&riau homogne et isotropé I'échelle du VER. En
I'absence des valeurs&gfiques aux structures traés, on retiendra un module d’Young
Esiop = 70 GPa et un coefficient de Poissefiop = 0,19 [15]. La couche de titane, pour
laguelle on n’a pas pu obtenir d'information sur la structure (le signal de diffraction X
est noy dans celui B a l'or), est repesengée par une couche de hontog et isotropa
I’ échelle du VER, aveEti = 96 GPa. Enfin, la couche d’or est répenée par une couche
egalement homane et isotrope transverad’échelle du VER. Dans ce cas (favorable)
d’une distribution continue et isotrope d’orientation cristalline dans le plan de I'objet, les
bornes du comportement obtendekaide d’'une moyenne des raideurs locales (borne de
Voigt) ou d’'une moyenne des souplesses locales (borne de Reuss), donnent un tenseur
d’élasticié identique.Dans le plan de I'objet, on pourra reténis = 68 GPa.
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FIG. 1.8: Figure de ples d’axe (200) obtenue pour une couche d’or de 450 nm.
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Annexe J

Interaction entre phases dans le cas
d’un couplage flexion-tension

eN+1 £
eN N
€n+1 E
€n n
1 1
_’\_I/
G‘N
3
) E>
E-
e1
dx

FiG. J.1: Description du moéle de poutre composite.

Dans le caswla poutre repree 1 au paragrapt#e2.2du chapitre 3 est elle-&éme une
poutre composite (figur& 1), on n'a plus de @couplage entre les prahes de flexion et
de tension. La relation de comportemerécsit formellement

due
Nt | | Ri1 Rz g—xl
M1 | | Rai R d%vy

dx2

(3.1)

Les coefficients de la matrice de raid@&yr sont calcuds en imaginant un essai de traction
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du petitelement de poutre de longuedk. Il faut alors explicitement prendre en compte
le decalage de la fibre neutde Si on fait I'hypottese que le écalage de la fibre neutre
existe et est constant le long de la poutre, alors on a la relation

dlﬁ d2V1
A 6_dx2 (J.2)
La relation @.20 devient
d*vy dt, e div; di, e
Pb= (Re1d+Re2) o7 — - b(5 —8) = —Ealoog + b J.3)
On obtient alors une forme similaiee(3.24)
d*p 4 40T
avec
4_ b (R1d+Rx) +Ealo (3.5)

a =
4S (R216—|— R22)E2|2
Ro10+Ro0)2 —Eslo (% — 8
“:( 210+ Ro2) % — E2l2(F — 9) 2.6)
(R210+ Ro2) + Eal>

De la meme margre, en éfinissant la matrice de souplesse

du
x| S Sz || M
EIREEI .
et le coefficient R84+ R
— 210 2
%_ Sll+ S_|.2R116+R12 (J8)

la compatibilie cinematique donne

ate 52
—g(b%—k L p 29 ):

dx B (R1d+Re2) +Exla

S <(
(R210+ Ro2) + E2l2

e el d*p
Ro13+ Rop) 2 — Bl ——6)— 3.9
21+22)2 22(2 ) e (J.9)
Cette relation est semblalada relation 8.36) utilisee au chapitre 3. Lesgleloppements
seront donc identiques dans le cadapoutre nate 1 est une poutre composite. On arrive
donca la meme conclusion, montrant que l'interaction entre les phasesssenea un
cisaillement homogne le long de l'interface. On a alors

M1~ Rad+Rx

Ny R110+ Ri2
€1

)

(J.10)

(J.11)
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On en a@duit I'équation du second daegend
R116%+ (Ri2 — %Rll —R21)0—-Rp2=0 (J.12)
qui donne alors le &calage de la fibre neutre en fonction des raideurs de la poutre. Le

calcul de Iénergie stocke est donc formellement identique dans le cas d’une poutre com-
posite que dans le cagwklop@ au paragraph.2.2du chapitre 3.
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Annexe K

Nettoyageelectrochimique des surfaces
metalliques

L'adsorption de macules ou la mise en ceuvre deepbnenestlectrocapillaires sur
une surface d’or @cessite son nettoyagesatable. Un moyen és populaire est l'utilisa-
tion d’'une solution dite« Piranha», compoge d’un nelangeH,SQy/H205, trés oxydant.
Son emploi est@nmoins dangereux, et léeghgement gazeux provagguand cette so-
lution réagit avec un compésorganique peut endommager les micro-structures. Aussi,
on a cevelop@ une néthode de nettoyagdectrochimique, en milieu neutre pour ne pas
oxyder les esgces netalliques (Ti) qui composent les objets. Le dispositif wtikst sem-

blablea celui dcecrit sur la figure3.25 La cellule est remplie d’'une solution de KClI, de
concentration 0,1 M.

cycle 1 %
= cycle 2
acycle 3

cycle 4
x cycle 5
* cycle 6
+cycle7
-cycle 8

5E-6

\
1l

w
m
o

Intensité (A

1E-6

0 0,2 0,4 0,6 0,8 Tension (V)

FiG. K.1: Evolution du courant lors du nettoyagkectrochimique d'une surface d’or.

La figureK.1 présente levolution du courant mes@y pour une vitesse de balayage
de 10 mV/s, au cours de plusieurs cycles. La gamme de potentiel eseapaatr oxyder
legerement, puisé@duire la couche d’or. On effectue alors plusieurs cycles, au cours des-
guels le courant maximum lors de I'oxydation de I'oritr&n pratique, on a obsex\que
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la réalisation de troi& quatre cycles semble suffisante pour nettoyer la surface.



Annexe L

Theorie de Gouy et Chapman

Gouy [135 et Chapman]36 ont s£paément propos un moele pour des interfaces
chargees. Le calcul suppose (voit47] [149) :
— qgue les ions sont des charges ponctuelles;
— que leur polarisabilé est gligee, et que leurs interactions sont puren@ettrosta-
tiques
— gue le netal peutétre consiére comme une surface plane de dimension infinie
supportant une densisurfacique de chargsy;
— que la concentratiog; de I'ion i ne cepend que de la distance au planet suit la
loi de Boltzmann I )
ze(@(x) — ¢~
— T (L.1)
ou @~ repesente le potentigtlectrique de la solution quand— o et z est le
nombre de chargedectriqueslementaires pogtpar chaque ion.
Dans ce cas, &quation de Poisson donne la relation entre le poteqtiel et la charge
électrique volumique

Ci(X) = ¢’ exp—

%9 p(x)

ou &, est la constante diectrique du milieu. On congédera dans tout le calcul que cette
constante ne@pend pas de la concentration desatiéhtes esgres. La dengtvolumique
de charge en solution s’exprinagpartir des concentrations de chacun des ions

p(x) = 3 z€a(x) (L3)

En remplacant cette expression dagsgjliation de Poisson, on obtieréédiuation de Poisson-
Boltzmann. Quana — oo, les conditions aux limites gtrivent

P(x) — ¢~ (L.4)
%, (L.5)
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On utilise une solution de chlorure de potassium, qui ne comprend que des ions chlorure
Cl~ (zc) = —1) et des ions potassiuk™ (z« = 1). Dans ce cas,&quation de Poisson-

Boltzmann seé&duita
62(p _ 2ec” Sinhe((p<x) — (poo)

W e T (L6)
Le premier membre deéquation [L.6) se ©€ecrit
@ = i 0_(p ’ (L.7)
0x2 0 | \ 0x '
et s'integre entrex et +c pour donner
2 00 _ (0e]
09\ _ _4c”kT 1-— coshie((p(x) @) (L.8)
16)4 Ew KT

On en éduit

0p 8c°kT e(@(x) — @)
= / - sinh T (L.9)

L’ équation [.9) donne lévolution du champlectrique en fonction de la distange
I’ électrode. Par ailleurs, I'interphase reste globalerakatriquement neutre, et la charge
portee par le ratal est 'oppoé de la charge dans la solution.

O = — /Ow o(x)dx (L.10)

En injectant l[equation [L.2), on obtient

_ (P _ .9
/ 630X =~ (X =0) (L.11)
Finalement,
Om = \/8c¥e, KT sinhe((p(x ;kOT) —9) (L.12)

La theorie de Gouy et Chapman permet ainsi de relier |&difice de potentiélectrique
entre le netal et la solutiora la chargeelectrique poke par le rétal.



Annexe M

Theorie de Debye et Hickel

A proximité d’un ion (choisi arbitrairement dans une solution), de charge quelconque
Ze, il est plus probable de trouver un ion de charge oppagu’un ion de charge sem-
blable. La pésence d’un ion perturbe donc la distribution des charges dans son voisinage,
et c’est 'objectif de la tkorie de Debye-Eickel de calculer le profil de concentration
des espces charges autour d’un ion choisi arbitrairement (vale] [148). Le calcul
suppose :

— gue les ions sont des gptes rigides;

— que leur polarisabilé est gligee, et que leurs interactions sont puren@ettrosta-

tiques

— atoute concentration,dlectrolyte est comptement dissoéi;

— la constante @lectrique de la solution est celle du solvant pur;

— les interaction&lectrostatiques sont faibles devant I'agitation thermique.

Dans tous les calculs qui suivent, on traite des moyennes temporelles desrdés gran-
deurs. Elles ne&pendent que de la distanca I'ion choisi. La concentration, de I'ion
i ne cepend que de la distance au planet suit la loi de Boltzmann

e(e(r) —
ci(r) =c’exp _M (M.1)
KT

ou @~ repesente le potentid@lectrique de la solution quanxd— o etz est le nombre de
charge<lectrique€léementaires poétpar chaque ion. En prenant le potentiel au sein de
la solutionégalea 0 on obtient

zeg(r)
KT

La densié volumique de charge en solution s’exprimpartir des concentrations de cha-
cun des ions

ci(r) =c’exp— (M.2)
p(r) = ¥ zeg(r) (M.3)

On linéarise alors Bquation [/.3)

p(r) =y zeq” (1— Zii(?rm) (M.4)
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L électroneutralé de la solution donne

Z zeg =0 (M.5)
|
On en cduit 2
p(r) =~ 1) 3 7¢ (M.6)
L’ équation de Poissoh (2) s’écrit, en coordon@es spariques
o*g(r)  209(r) _
aZ "t o " o) (M.7)
avec
- & S Zc (M.8)
ewkT &7 '

K appar@t donc comme l'inverse d’une distance. La solution @gliation {1.7) se met
sous la forme
re(r) = Crexp(—Kr) +Cyexp(Kr) (M.9)

La condition de potentiel n 'infini impose queC, = 0. Par ailleurs, en combinant les
équationsly1.6), (M.8) et (M.9), onécrit

p(r) = , exp(—Kr) (M.10)

Si on suppose que les ions ne peuvent s'approghare distance igfieurea a de l'ion
choisi, alors la charge totatg entourant cet ion gcrit

Ohn :/ Arr2p(r)dr (M.11)
a
On suppose de pluslectroneutralé locale de la solution est satisfaite, alors
On = —Z€ (M.12)
d'ou (xa)
zce exp(ka
= M.13
1 4nsy 1+-Ka ( )
Finalement, le potentiel autour de I'ion choisgstit
Zce exp(kKa) exp(—Kr)
= M.14
or) ansy 14 Ka r ( )
et la densi de charges
2
—Z:eK~ exp(ka) exp(—Kr
o(r) = (Ka) expl—Kr) (M.15)

4 1+kKa r

k1 apparét comme la distance dtrantage d’'une charge. Toute chargeéstuune dis-
tance suprieurek ~! n’interagit que peu avec la charge choisie.
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