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INTRODUCTION

Ces derniéres années, les MEMS et NEMS (Micro et Nano Electro Mechanical Systems)
connaissent un développement important notamment dans le cadre de la Nanomécanique.
Leurs applications vont de la detection locale, a l'actuation, en passant par la mise en ceuvre
d'accélérometre, de systeme de nanodéplacements, de micromoteur, de résonateur. Le bon
fonctionnement de ces MEMS/NEMS est soumis au contrble des interactions de surfaces
séparées par des distances de I'ordre de 100 nm a 1 mm. Ces forces peuvent étre de nature
variée (Van der Waals, Casimir, électrostatique, capillaire, magnétique,...). On peut contréler
les forces électrostatiques, capillaires, magnétiques, l'adhésion s'il n'y a pas contact mais les
forces de Van der Waals et I'effet Casimir sont inévitables. Si les surfaces en regard sont
micrométriques, ces perturbations peuvent changer notablement le comportement des
MEMS/NEMS (collage des surfaces par instabilité mécanique, déplacement de la fréquence

de résonance pour des oscillateurs,....)

Parallelement, la sensibilité des systemes de mesures de forces a augmenté drastiquement,
pouvant atteindre quelques fN /«/ Hz . Grace a ces fortes sensibilités, la détection de force

faible et a grande distance a connu un développement majeur. L'’AFM fait parti de ces
systémes, qui ont permis d’énormes progres pour les mesures des forces faibles a grande

distance.

Le travail réalisé au cours de cette thése a pour but la mesure quantitative par AFM de la force

de Casimir entre une microsphére métallisée et une surface métallique :

Le premier chapitre constitue une introduction a la mesure de forces. D’une part, nous
décrivons et comparons les forces qui peuvent interagir entre la sphére et la surface. Ensuite,

nous décrivons des dispositifs de mesure de force.

Dans le deuxiéme chapitre nous décrivons le principe de fonctionnement d’un microscope a

Force Atomique, ainsi que la stratégie de mesure employée au cours de ce travail.

Dans le troisiéme chapitre, nous effectuons une description de la force de Casimir ainsi que

des expériences récentes.
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Dans le quatrieme chapitre, nous décrivons les dispositifs expérimentaux utilisés au cours de
cette these (AFM commercial Omicron et un AFM basé sur un diapason mis au point a

I'ESRF). Nous décrivons la méthode de préparation des systemes sphere-microlevier.
Le chapitre cinqg décrit I'étude de la sensibilité et du bruit de nos mesures.
Dans le chapitre six sont décrits les mesures quantitatives de force en mode statique.

Les mesures de force en mode dynamique sont décrites dans le chapitre sept en ce qui
concerne les mesures avec un microlevier et ans le chapitre huit pour les mesures avec un

diapasons.

12



CHAPITRE I. INTRODUCTION A LA MESURE DE
FORCES FAIBLES

|.1. LES FORCES MISES EN JEU

Le but de cette thése est la mesure quantitative de la force de Casimir/Van der Waals. 1l faut
alors définir une méthode de mesure permettant d’une part, d’identifier cette force particuliere
et donc de la séparer des différentes autres interactions, et dautre part d’analyser
quantitativement sa mesure. Avant tout, nous constatons qu’il a fallu attendre 1958 pour que
Spaarnay [1] mesure qualitativement (figure 1.1) pour la premiére fois la force de Casimir alors
que Cavendish déja en 1758 puis Millikan en 1911 ont pu déterminer avec précision la
constante universelle de gravitation pour le premier et la charge élémentaire pour le second.

Pourtant, les forces mises en jeu sont dans les mémes ordres de grandeur (NN) comme nous
allons ici le preéciser.

rt —1T—T
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| =
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| |
ors— B " S [ |
T 1 | |
H ]
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AN | T
af 0
\
\
| II'L
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\"'N.
i P N > =W P
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Figure 1.1: Mesure de la force de Casimir entre deux plaques paralleles issue de la référence [1]. Les
barres horizontales indiquent la grande incertitude sur la distance réelle entre les 2 plaques.
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Nous allons dans un tour d’horizon mettre I'accent sur deux points:

v" I'influence de la constante de couplage dans la détermination de la force (comparaison

entre la gravité et I'électromagnétisme)
v" la portée courte ou longue de I'interaction.

La force de Casimir/Van der Waals est essentiellement une force a courte portée (elle est
décrite par une loi de puissance, z", avec n>2). Par contre, les forces de gravité et
électrostatique sont I'exemple type des forces a longue distance, en z2. C’est cette différence de
portée qui explique cet écart historique pour I'essentiel. Les stratégies de mesures pour les
forces agissant aux grandes distances sont réalisables a I'échelle macroscopique. Inversement
une stratégie adaptée a la mesure de la force de Casimir releve de la nanophysique et des
nanosystémes. Cette simple remarque explique certainement en grande partie la popularité
actuelle de la force de Casimir. La mise en place de la Nanomécanique rend possible la mesure
quantitative. Le développement des microsystémes voire des nanosystémes (dont I'acronyme
anglais est MEMS et NEMS pour Micro/Nano ElectroMechanical System) rend nécessaire

cette mesure dans le but de faire fonctionner des systemes mécaniques microniques.

Nous allons décrire dans ce qui suit les principales forces mises en jeu en vue essentiellement
de déterminer et de comparer les échelles auxquelles elles se manifestent. Ceci va nous
permettre de décrire et d’analyser dans le paragraphe suivant les stratégies de mesure qui en

découlent.
Les forces que nous considérons sont :
v' la force de Casimir/van der Waals
la liaison covalente a tres courte distance

la force de gravitation

DN NN

la force électrostatique

la pression de radiation

AN

le frottement visqueux
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[.1.1. LA FORCE DE CASIMIR/VAN DER WAALS

La force de Casimir/van der Waals est liée aux fluctuations de point zéro des électrons
confinés dans un atome ou un solide. De fait, une description plus détaillée de cette force
nécessite un traitement quantique du couplage électron photon sur lequel nous reviendrons
dans le chapitre I1l. Toutefois, afin de déterminer une stratégie de mesure, nous nous
limiterons ici a une approche classique issue de la réference [2] qui permet de souligner des

caractéristiques essentielles de la force en vue de sa mesure:

Considérons, le plus simplement, un atome d’hydrogene au voisinage d’une surface métallique.
L’'atome d’hydrogéne possede une charge positive (+e) et une charge negative (-e). La
polarisation de la surface métallique écrantant le champ extérieur sur une échelle nanométrique
est couramment décrite par des charges images de signes opposés dans le métal (cf.figure.1.2).
Cette distribution de charges reproduit exactement les lignes du champ électrique a I'extérieur
du métal créé par la proximité de I'atome d’hydrogene et de la surface métallique. Comme c’est
bien connu, cette approche simple qui réduit le probléme a un exercice d’électrostatique a pour
inconvénient de briser la symétrie entre les fluctuations de charges dans I'atome et dans la

surface. Mais cette symétrie réapparaitra dans quelques lignes.

Figure 1.2: Un atome d’hydrogene dans le vide au voisinage d’une surface métallique induit une charge
image dans le métal.
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Dans ces conditions et pour un modéle non retardeé d’interaction entre les différentes charges,

I'énergie totale electrostatique U s’écrit :

g2 e’ e?
+ +

eZ
E-Z(z-r) 2z-1 2Z-r1y

\NC/

U= (1.1)

N |
:(D) D~

En développant au premier ordre en puissance de r/z, nous obtenons :

2.2
u=-2&1
8 z

(1.2)

La valeur de I'énergie ainsi trouvée fait apparaitre le terme er correspondant au dip0le crée par
deux charges opposées separees de la distance r. Classiquement ce dipdle n’a aucune existence.
En effet, dans ces considérations les barycentres des charges positifs et négatives sont toujours
confondus en moyenne. Bien que tres simple, ce modéle nous permet toutefois, d’une part de
vérifier que cette force est attractive et d’'autre part de déterminer la dépendance en 1/28 de
I'interaction entre un atome neutre et une surface. Toutefois pour déterminer correctement le
préfacteur incluant la constante de Planck, il faut considérer un modele plus élaboré. Ainsi

nous pouvons réécrire I'énergie totale :
=-— (1.3)

On peut aller un cran plus loin en introduisant toujours tres simplement la réponse dynamique
des électrons de la surface par un modele de Drude. Dans une approximation de type Fresnel

(c® +¥,k® 0)la polarisation image s’écrit simplement en fonction du coefficient de

réflectivité de Fresnel de la surface pour R = ew) - 1:
e(w) +1
ew) -1
PimageW) = - ———— PoiomdW 1.4
|mage( ) e(W) +1 atome( ) ( )

(Dans le modéle de Drude pour e(w) ® -¥ ce qui correspond a Py ,qd(W) ® - Pyiome(W) ).
w® 0

De maniéere symétrique, une fluctuation de charge dans la surface induit une polarisation de

I'atome décrite par sa polarisabilité a(w).Ainsi dans cette vision, en intégrant sur toutes les
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fréquences, on obtient pour I'interaction de van der Waals entre un atome et une surface un

produit Cv symétrique entre I'atome et la surface:

¥ e(w) -1
G u Q a(W)de (1.5)

Et pour deux surfaces de constante diélectrique e;(w) et e;(w):

v 38, (W)- L, w)- 16
O Eo W) +1ige, () + 1,

C, 1 (1.6)
Cette simple description nous a permis d’introduire le lien entre la force de Van der Waals et
les propriétés electroniques du solide a travers la réponse optique des matériaux soumis & un
champ électromagnétique. En introduisant la constante de Planck pour traduire le fait que
I'origine de la force de van der Waals est quantique et dérive des fluctuations de point zéro

dans le couplage des électrons et des photons nous obtenons:

_ i ¥ e(W) -1
= ™ Q a(w) o) +1dw (1.7)

La dépendance en 1/23 pour I'énergie ainsi obtenue nécessite les remarques suivantes

Nous avons considéré la vitesse de la lumiére c infinie, ainsi cette expression ne tient pas
compte du temps mis par la lumiére pour parcourir une distance r, soit un temps t=r/c. Toute
fois cette expression reste valide pour des distances z<< c¢/wr (de I'ordre de 100 nm) avec we
la fréquence plasma du solide. Dans le cas d’'une interaction atome-atome, il existe deux
domaines, le régime non retardé de London [3] nous donnant pour I'énergie une dépendance

en 1/76 et le régime retardé de Casimir-Polder [4] en 1/7'.

Nous reviendrons sur cette différence dans le chapitre suivant, mais signalons que la distance

caractéristique fixant les idées quant au passage d’un régime a l'autre est définie par :

hic

e 1.8
»TE- B (1.8)

E. et B sont les énergies des niveaux électroniques des 2 atomes qui dans un modéle a 2

niveaux permettent une description de la polarisabilité en considérant les transitions entre ces

deux états. Leur différence est donc naturellement de I'ordre de I'électron-volt, ce qui conduit a

17



| » de I'ordre de 100nm. L’ordre de grandeur de cette longueur nous montre combien nous

sommes dans un domaine spécifique des nanosciences.

Ainsi, méme si nous observons que chaque limite est décrite par une loi de puissance, la force
de Casimir/van der Waals n’est pas en loi de puissance. L’existence de ces deux domaines
nous indique que contrairement aux forces de gravité ou électrostatique, la force de
Casimir/van der Waals n’est pas invariante d’échelle et possede intrinsequement une longueur

caractéristique dans le domaine nanométrique

Sur la base de cette analyse, on peut poursuivre et mettre en relief plus encore I'importance de
cette longueur. Le coefficient de réflectivité de Fresnel possede un pole pour la frequence w

telle que e(w)=- 1. Si on utilise un modele de Jellium pour décrire la constante diélectrique du

. . W , A .
métal, cette fréquence est w=—X . Cette fréquence est bien sir celle qui correspond aux

2
plasmons de surface dans le modéle de Jellium [20]. De fait, la longueur plasma apparait
naturellement comme une longueur caractéristique de la force de van der Waals. Nous y
reviendrons plus tard, mais cette simple remarque permet de comprendre toute I'attention
portée récemment par les études théoriques aux roles du couplage des plasmons de surface
dans la détermination de la force de van der Waals entre des surfaces, a I'importance de la
structuration de la constante diélectrique et au couplage des excitations électroniques avec les
ondes électromagnétiques (plasmons de surface polaritons) [5][6]. Ainsi nous pouvons
interpréter cette longueur caractéristique en remarquant que pour des distances de separation
au dela de I, le couplage des plasmons de surface par des ondes évanescentes

perpendiculairement a la surface devient inopérant alors qu'il devient essentiel voire dominant

pour des distances de séparation faible devant | .

Historiquement aprés les calculs de Casimir, I'approche due a Lifshitz a constitué un pas
essentiel dans la description de la force de van der Waals/ Casimir[7]. Cette approche est basée
sur la résolution des conditions de bords et des équations de continuité du champ
électromagnétique dans le vide emprisonné entre deux matériaux diélectriques. Comme le
souligne C.Genet dans sa thése[8], Lifshitz a introduit la prise en compte détaillée de la

réponse optique des miroirs ainsi que celle des fluctuations.
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L'expression de Lifshitz de la force de van der Waals dans le régime non retardé entre deux

surfaces planes selon la relation (A est I'aire des surfaces en regard) est .

A +xe(w)-le,(w)- 1dw

F z) = 1.9
vow (2) 16p2z° Q e, (W) +le,(w)+1 (1.9)
que I'on écrit habituellement :
3av A
Fow (2 = 16p—223 (1.10)
Avec:
vz e(w)-1le,(w)-1 (1.11)

e (w) +1e,(w) +1

En pratique cette formule nous sera trés utile dans la suite pour comparer cette force avec les
autres interactions envisageables. Pour cela, nous prendrons par exemple des valeurs typiques
d’énergie basees sur les constantes diélectriques des métaux. Ces énergies sont donc celles des
plasmons, ce qui donne en générale kv de l'ordre de 10 eV [9]. Encore une fois, cette

expression est valide aux courtes distances pour lesquelles la vitesse de la lumiére peut étre
considérée infinie.

En pratique le traitement de l'interaction de van der Waals entre deux surfaces repose sur la
détermination d’une constante dite constante de Hamaker pour des distances faibles devant
| . L'approche de Hamaker permet de déterminer la force de Van der Waals dans de
nombreuses géometries idéales. Notamment la force associée a la géométrie sphere-plan au

centre de cette theése et qui est donnee, dans le régime non retardé par [10]:

FHam_ HR

VDW —~ _2
62°

(112)

Avec R le rayon de la sphére et H la constante de Hamaker dont I'ordre de grandeur est
typiquement 5.1019). H dépend essentiellement de la densité des atomes de chacun des
matériaux, de leur polarisabilité et du milieu separant les deux matériaux en interaction. Cette
expression est trés utilisée en AFM pour I'analyse de I'interaction entre la pointe et la surface,

dans I'hypothése ou seule I'apex de la pointe interagit avec la surface. Toutefois, une difficulté
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incontournable lors de ce genre d’analyse reste la détermination de la distance absolue z, du

rayon de I'apex et la constante de Hamaker.

C’est bien sr a ce probléme gque nous nous sommes attaqués dans ce travail dans la limite des
grandes distances si I'on compare avec la microscopie de force atomique en mode non contact

et en déterminant la géomeétrie des surfaces en interaction de maniére indépendante.

Le régime décrit jusqu’a maintenant concerne des distances entre les objets est suffisamment

faibles pour considérer le régime non retardé soit des distances de I'ordre de 100 nm.

La plupart des expériences réalisées a ce jours, lesquelles seront décrites dans le chapitre 11I,
mettent en jeu des distances au voisinage de la longueur plasma allant de quelques dizaines de
nanometres jusqu’au micromeétre [11][12][13][14][15][16][17]. Ce qui est comparable aux
distances sondées pour les résultats présentés dans cette thése. Ainsi, ces expériences sondent
le régime non retardé aux courtes distances et pour certaines s’étendent a des distances plus
grandes sans toutefois atteindre le régime asymptotique, décrit par H.B Casimir, qui concerne
I'interaction entre deux miroirs parfaitement réfléchissant a température nulle. Pour ces
expeériences, I'analyse quantitative nécessite une description tenant compte notamment de la
conductivité finie des miroirs réels. Nous reviendrons sur une telle description dans le chapitre
I11 en nous basant sur les travaux de Astrid Lambrecht et Serge Reynaud (LKB ENS Paris).
Dans leurs travaux, ils ont notamment montré, si nous ne tenons pas compte des effets de la
température, que I'influence de la conductivité finie des matériaux repousse le cas idéal de la
force de Casimir décrit par une loi de puissance en 1/7* a des distances supérieures a 1 nm.

Actuellement trés peu d’expériences ont sondé de telles distances [18][19].

[.1.2. LA LIAISON CHIMIQUE

Ici bien sQr, sur un sujet aussi central en physique et en chimie des matériaux, hous n'avons
aucune prétention quant a I'originalité de cette présentation. Aussi, nous allons avant tout faire
une breve description des points clés de la liaison iono-covalente sur la base de la combinaison

linéaire des orbitales atomiques avec les buts suivants :

v"donner rapidement I'origine de I'adhésion par formation de liaison covalente vue comme

le prototype des interactions fortes a trés courtes distances, interaction liée a I'echange
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d’électrons entre les deux surfaces et non plus a I'echange de photons comme dans le cas

de l'interaction de van der Waals/ Casimir

v montrer qu'il S'agit de maniére intrinseque d’une interaction intense a trés courte distance
(<nm) dont le contrdle est d’ailleurs le point clé de I'imagerie par AFM en mode non-

contact a haute résolution

v mettre en place les premiers éléments qui conduiront a analyser les mesures de gradient
de force faites en utilisant un systéme a diapason quartz en vue d’une analyse quantitative

des forces aux tres courtes distances.

Lorsque la distance entre deux atomes A et B devient tres faible, typiquement inférieure au
nanometre, les fonctions d’ondes des électrons se recouvrent. Lors de ce rapprochement entre
les deux atomes, les états électroniques des atomes isolés (Eaet Eg) éclatent pour former des
états de basses énergies dits états liants et des états d’énergies plus €élevées, les états anti-liants.

Une telle situation est generalement illustrée a partir d’un diagramme représentant les états

d’énergie.

E E, antiliant
—
i 4
i “-:E Eg
EA ; W !
_— {
AN
E. liant

Figure 1.3: Diagramme des états d’énergie illustrant la formation de la liaison covalente.

Ces nouveaux états d’énergie sont decrits pour I'essentiel a partir de la différence entre les

états électroniques des atomes isolés et de I'intégrale de saut h donnée par la relation :

h=(Y,V,Y d’ (1.13)
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AvecY ,,Y . les états stationnaires électroniques des atomes isolés. L’intégrale de saut traduit
la possibilité de passer d’un état Y , aun état Y pour un électron par effet tunnel avec un

temps caractéristique de sejour sur un site donné par :

-

I

|h| représente aussi le gain en énergie induit par le rapprochement des deux atomes pour des

t (1.14)

électrons peuplant I'état liant. Sa valeur typique est de I'ordre de I'eV.

La différence d’énergie entre I'état liant et I'état antiliant W est donnée par :
W2 = DE? + (2h)? avecDE”® = (E, - E;)>. (1.15)
Lors du rapprochement des deux atomes deux cas extrémes sont envisageables :

Si DE >> hles charges de I'atome le moins €électronégatif sont transférées vers I'atome le plus
électronégatif. La localisation de la charge sur I'un des deux atomes induit la formation d’une
liaison ionique. Elle se traduit par une interaction coulombienne entre les deux ions ainsi creés.

C’est le cas par exemple pour les liaisons NaCl.

A l'opposé, siDE =0, le gain en énergie provient essentiellement de la délocalisation de
I'électron entre les deux atomes. C'est la liaison covalente. Cette liaison covalente est

caractéristique de la molécule d’hydrogeéne, du silicium, du germanium......

Dans ce qui précéde, nous avons considéré la formation de la liaison chimique a partir du
peuplement de I'état liant par les électrons mis en jeu dans la liaison. De fait, nous nous
sommes restreints implicitement au cas ou chagque atome apporte au maximum un électron
(element monovalent, formation de la liaison Hydrogéne). Ainsi, en allant au plus simple, ces
deux électrons se retrouvent dans un état de méme énergie (I'état liant) et ont forcément
d'apres le principe de Pauli des spins opposés. Si maintenant, dans cette configuration, le
nombre d’électrons est supérieur, toujours en vertu du principe de Pauli, il est nécessaire de
peupler a la fois I'état liant et I'état antiliant. C’est le cas par exemple de I'interaction entre deux
atomes d’hélium qui ne forment pas de molécule He.. De fait cette configuration serait alors
energétiquement tres défavorable et conduirait a une répulsion entre les deux atomes pour

lesquels les couches électroniques sont completes. Ce mécanisme étendu au recouvrement des
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couches électroniques saturées permet pour I'essentiel de cerner I'origine de la répulsion de

coeur dur entre deux surfaces en contact.

Bien sOr dans cette rapide description, nous nous sommes restreints au cas de la formation
d’'une molécule diatomique faisant apparaitre deux états (liant et antiliant), pour une molécule
constituée de N atomes il y aurait alors N états possibles. Pour un cristal, le nombre d’états
devient tres grand et tend vers un continuum d’états. On parle alors de bandes d’énergies

peuplées par les électrons jusqu’a atteindre le niveau de Fermi.

Pour nos expériences, la portée de l'interaction est bien sdr un des points essentiels. Elle est
d’abord déterminée par I'étendue spatiale des fonctions d’ondes électroniques. De fait, la
liaison covalente agit a trés courte portée avec une décroissance exponentielle. Cette
décroissance exponentielle est bien sr magnifiquement illustrée par les courbes courant-
distance mesurées en microscopie a effet tunnel. En effet, pour des surfaces métalliques ou
semiconductrices pour des distances suffisamment proches (inférieures au nanometre), il est
possible en appliquant une différence de potentiel de faire passer un courant d’une surface a
I'autre par effet tunnel. C’est le principe de la microscopie a effet tunnel. La dépendance
exponentielle avec la distance du courant tunnel donne par ailleurs une trés bonne résolution
dans I'espace et permet ainsi I'observation de surface avec la résolution atomique avec une

relativement grande simplicité pour des surfaces a fortes corrugations.

De méme que le courant tunnel, la portée de la liaison chimique est donnée par I'étendue
spatiale des fonctions d’ondes électroniques. Lorsque le recouvrement des fonctions d’ondes

est négligeable, I'adhésion liée a la liaison covalente devient négligeable.

Le contréle relatif de la liaison covalente (par extension de la liaison métallique) et de la force
de van der Waals/ Casimir est déterminant de nos jours dans bien des situations, notamment
parce que nous sommes capables de controler la planéité ou la rugosité de surfaces en

interaction.

v Cas des surfaces trés plates : le collage moléculaire des surfaces de silicium (Procédé
SOI Silicon On Isolant). Lors de k mise en contact des deux surfaces de rugosité tres
faible, la force de van der Waals ici tres efficace assure un collage efficace. Un recuit
postérieur permet d’établir les ponts covalents entre les deux surfaces. Le collage

moléculaire est une étape cruciale du procédé smart cut® mis au point par le LETI et
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commercialise par la sociétée SOITEC et qui permet d’obtenir des fines couches
monocristallines sur un support mecanique[21.] Ce proceédé est actuellement la seule
technique utilisée permettant une production de wafer de SOI a I'échelle industrielle pour

I'application a la microélectronique.

v’ Cas des surfaces rugueuses : si la rugosité présente des longueurs caractéristiques trés
courtes (submicrométrique), la force de van der Waals n’intervient qu’au niveau des rares
points de la surface en regard. Méme lorsque ces points des deux surfaces sont
pratiguement au contact, I'interaction de van der Waals entre ces deux surfaces ne joue
pratiquement aucun role dans linteraction entre ces surfaces. C'est finalement notre
expérience quotidienne : I'interaction de van der Waals/ Casimir ne joue aucun réle dans
notre interaction avec les objets. Par contre c’est la liaison covalente ou pour des surfaces

d’or I'établissement entre ces points d’une liaison métallique qui domine I'adhésion.

Ce commentaire sur I'importance de la rugosité parait pertinent dans deux situations

caractéristiques :

a) Cas du gecko ou de certains insectes : la structuration de surfaces par des nanopoils (un

tapis de nanopoils) permet d’assurer un contact parfait entre la surface nanostructurée et la
surface rugueuse. Cette stratégie est mise en ceuvre naturellement par le lézard gecko, des
mouches, des araignées. L'extrémité de leurs pattes est couverte de nanopoils a haute densité.
Plus le poids de I'animal est élevé plus la surface de contact doit étre importante et augmenter
ainsi la force d’adhésion. De fait, naturellement la taille des nanopoils diminue et leur densité
augmente quand la masse de I'animal augmente. Le contact de ce tapis déformable avec des
surfaces rugueuses méme a des échelles trés courtes assure une adhésion importante aux
conséquences macroscopiques comme le montrent la figure 1.4 issue de la référence [22]. On
voit aussi que cette copie des stratégies du vivant permet d’envisager de développer des

adhésifs universels basés sur I'interaction de van der Waals.
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Figurel.4: Image MEB de nanopoils flexibles obtenues par microfabrication sur un Wafer de SiO:2 (a
gauche).Une telle structure accrochée & la main d’une figurine de spiderman lui permet d’adhérer au
plafond.

Dans ce qui suit, nous allons montrer deux exemples tres récents de I'utilisation d'un AFM

pour I'étude de I'adhésion des pattes d’insecte.

Tout d’'abord, I'étude de I'adhésion d’un nanopoil unique avec une pointe d’AFM standard
réalisé par Kesel et al [23]. La figure 1.5 montre une courbe d’approche-retrait en AFM sur
un nanopoil d’une araignée. La hauteur du saut observé aprés le point G permet de deduire la
force d’adhésion entre la pointe AFM et un poil. En considérant, I'aire de contact totale les
auteurs ont pu déterminer une force d’adhésion de 2,56 10-2 N ce qui correspond a une force

173 fois plus grandes que le poids de I'araignee.
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Figure 1.5: Courbe d’approche retrait sur un nanopoil d’araignée.
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Ensuite, dans le cadre d’'un projet d’étude, des étudiants en Z%re année de 'ENSPG ont
entrepris sous I'encadrement de Joél chevrier de mesurer l'interaction entre une sphére collée a
un microlevier et des pattes de drosophiles. Ce projet leur a permit d’avoir un premier contact
avec le monde de la recherche sur un sujet d’actualité, I'étude sur laraignée présentée

précédemment est parue en Avril 2004,

Pour augmenter la surface de contact, ils ont utilisé des spheres plutdt qu’une pointe comme
précédemment, en bénéficiant du travail réalise au cours de cette thése pour le collage des
sphéres sur les microleviers. La figure 1.6 montre une sphére au voisinage de la patte de la
drosophile.

Figure1.6: Image optique d’une sphére approchant une patte de drosophile.

Comme pour I'étude précédente sur 'araignée, leur stratégie consistait a effectuer des courbes
d’approche-retrait et d’estimer la force d’adhésion a partir du saut lors du retrait. Un exemple
de mesure est montreé sur la figure 1.7.
«—— Extending
Retracting

aflection
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Figurel.7: Courbe d’approche retrait sur une patte de drosophile avec une sphére collée & un microlevier
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Bien s(r cette mesure n’a pas la prétention d’avoir la qualité des resultats de la reférence [22].
Notamment, la mesure a été effectuée a lair, la capillarité peut donc jouer un réle dans
I'adhésion mesurée, de fait, I'interprétation des courbes est délicate. De plus, des images MEB
ont montré que les drosophiles ne possedent pas de poils de dimensions sub-micronigques
limitant ainsi les surfaces en contact et donc l'interaction de van der Waals, ce qui est cohérent

avec le poids tres faible des drosophiles comparé notamment aux araignees.

b) La rugosité comme nous le verrons permet aussi de lutter contre la force de van der

Waals : En effet, on peut, simplement par un traitement chimique de passivation, supprimer
I'adhésion en supprimant I'établissement de liaisons chimiques lors du contact. Par contre, il
n’est pas possible de supprimer la force de van der Waals/ Casimir. Comme I'a bien souligné le
récent travail de these de O. Raccurt au LETI, le fonctionnement des MEMS est rendu

difficile par deux aspects [23] :

v Lors du séchage de ces structures, les contraintes induites sur les structures par la
capillarité sont importantes et peuvent étre destructrices. Ce point lié aux techniques de
séchage des MEMS est au centre de la these de O.Raccurt, mais nous ne I'abordons pas
ici.

v' Les forces de van der Waals/ Casimir présentent comme nous le verrons des gradients
élevés pour des surfaces en regard micrométriques lorsque la distance de séparation
devient inférieure a 100nm environ. Cela peut conduire a I'effondrement sur lui-méme
du MEMS par instabilité mécanique : Les raideurs des constituants du MEMS sont
insuffisantes pour empécher le collage van der Waals des surfaces en regard. O. Raccurt a
proposé l'utilisation de la rugosité des surfaces passivées pour empécher ce collage
irréversible. Dans nos mesures utilisant la machine de force développée dans le cadre de
cette these, nous verrons effectivement comment I'interaction de van der Waals/Casimir
devient negligeable devant toutes les forces mises en jeu dans l'interaction entre les 2
surfaces (adhésion métalliqgue a tres courte distance ou force électrostatique par

application d'une différence de potentiel)
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Suite aux progres réalises ces derniéres années, la liaison chimique entre une surface et une
pointe AFM est au cceur de ’AFM non-contact. Notamment, le groupe de Guintherodt a Béle
a pu mettre en évidence cette force et la séparer de la force de Van der Waals par la forte
signature donnée par la dépendance en distance [25]. Une telle mesure (cf. figure 1.8) montre
clairement la forte dominance de la liaison chimique au profit de la force de Van der Waals au
tres courtes distances, ce qui constitue une limitation théorique a la mesure de la force de Van

der Waals aux tres courtes distances.
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Figure 1.8 : Mesure du décalage de la fréquence de résonance en fonction de la distance. Pour les plus
grandes distances, les auteurs ont réalisé un ajustement avec une loi a la puissance —3/2 caractéristique de
I'interaction de Van der Waals. Aux plus courtes distances, ils observent une augmentation de la pente
attribuée aux interactions chimiques.

La possibilité de sonder la force chimique entre une surface et une pointe d’AFM et le bénéfice
de la trés forte variation spatiale de cette interaction ont permis a quelques groupes a travers le
monde d’obtenir la résolution atomique en mode non contact [26][27][28][29]. Ces progres
permettent de nos jours d’imager avec la résolution atomique des surfaces isolantes, I'imagerie
STM se limitant aux surfaces conductrices et semiconductrices. Un exemple marquant du
potentiel de I'’AFM non-contact pour I'imagerie a haute résolution est montré sur la figure 1.9.
Elle correspond a la comparaison entre une image STM et AFM de la résolution atomique sur
le graphite obtenues par le groupe de Franz Giessibl a Augsburg [30]. L'image AFM a été
obtenue avec un AFM qu’ils ont développé et qui utilise un diapason piézoélectrique au lieu
d’un cantilever. Le diapason posséde une forte constante de raideur (1800 N/m) assurant une

grande stabilité aux courtes distances. Cette tres grande stabilité associée a une mesure a basse
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température éliminant ainsi les derives thermiques du scanner piézoélectrique leur permet
d’effectuer des mesures trés lentes limitant ainsi fortement la bande passante et obtenir de fait
une grande sensibilité. Dans de telles conditions, ils ont pu imager les deux atomes de la maille
élémentaire alors qu’en STM, comme il est bien connu, seul un atome par maille est visible

faisant apparaitre une symétrie trigonale plutdt gu’hexagonale.
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Figure 1.9: Images issues de la référence [30] d’une surface de graphite avec la résolution atomique
obtenue en STM (a gauche) et en AFM a droite.

Enfin, comme nous le verrons dans le chapitre VIII, les mesures de forces a trés courtes
distances réalisées avec une sphere avec une tres forte rugosité collée a un diapason montre
clairement les effets de la liaison chimique alors qu’aucune manifestation de la force de van der

Waals n’a été observée.

[.1.3. LA FORCE DE GRAVITE

La force de gravitation décrit I'attraction entre deux objets de masse My e t M. et est donnée
par la relation trés connue :

_GM M,

22

= (1.16)

Avec G=6,67.1011 m3.kg-1.s2 la constante universelle de gravitation

Considérons deux surfaces planes séparées d’'une distance z. La force de Van der Waals par
unité d’aire peut étre donnée par la relation (1.10). Avec une valeur typique de 7#v de l'ordre
de 10 eV. Nous allons maintenant déterminer la distance z pour laquelle cette force égale la

force gravitationnelle sur I'objet. Nous supposons que cet objet est un disque d’épaisseur h et
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donc la force gravitationnelle par unité de surface vaut: Fe=r gh. Cette force devient égale a la

force de van der Waals pour une distance :

z=3 ﬂ (L.17)
16p“r gh

Ainsi pour un objet d’épaisseur 1 mm on obtient une distance caractéristique z voisine de 1 nm.
Etant donnée la dépendance de la force de Van der Waals en 1/z3 et de la force
gravitationnelle en 1/22, pour une distance inférieure au micromeétre la force de van der Waals
devient tres rapidement largement dominante devant le poids de I'objet. Inversement pour des
distances macroscopiques, la force de gravitation sera largement prépondérante. Ce calcul issu
de la référence [9], permet d’obtenir un ordre de grandeur justifiant le fait que la force de van
der Waals agit a I'échelle microscopique. Toutefois, la distance déterminée de 1 nm est
largement supérieure a la longueur plasma, de fait un calcul plus rigoureux aurait nécessité

I'utilisation d’une formule tenant compte des effets de retard.

La prepondérance de la force de Van der Waals aux courtes distances par rapport a la force de
gravité et 'impossibilité d’annuler cette force rend les mesures de la force de gravité a courte
echelle trés difficiles. De fait, la mesure de la force de Casimir avec des précisions inférieures

au pourcent est un enjeu majeur pour tester la gravité a I'’échelle microscopique. [31][32]

1.1.4. LA FORCE ELECTROSTATIQUE

La force électrostatique agit entre deux objets chargés électriquement. Suivant le signe des

charges mises en jeu, elle peut étre attractive ou répulsive et est donnée par la relation :

Fu(2) =—2%_ (118)

4pe,z
Tout comme la force gravitationnelle la force électrostatique est a longue portée. La
dépendance en distance étant identique, la prépondérance d’une force par rapport a l'autre
entre deux objets va dépendre uniquement du couplage, soit par les masses et les charges des
objets. Toutefois, la force électrostatique en physique de la matiére condensée, contrairement a
la force de gravitation, peut s'annuler (pour la force gravitationnelle il n’existe pas de masse

négative) pour devenir une interaction effective a courte distance, comme le montre un
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modeéle simple de Thomas Fermi des électrons dans le modele de Jellium avec I'introduction

d’une longueur caractéristique g4 [20].

Nous voulons déterminer le rapport entre la force électrostatique et la force gravitationnelle
entre deux protons. Pour cela nous écrivons :

Fo.(2 _ e’
Fo(2)  4pe,GM 2

=1,2.10% (1.19)

Comme cela est bien connu, la valeur trouvée est démesurément grande. Elle traduit le fait
que le couplage électrostatique est beaucoup plus fort que le couplage gravitationnel. Ainsi,

pour deux objets chargés la force électrostatique devient largement préponderante quelque soit
leur distance de séparation.

Lorsque nous nous intéressons a la force électrostatique entre deux surfaces, il est souvent

utile de considérer la notion de capacité C relié a la charge totale Q par la relation :

Q=CV (1.20)

Ou V est la différence de potentielle entre les deux surfaces. Entre deux métaux la force
capacitive s'écrit :

Feap(2) =- %C‘T(Z)V2 (1.21)

Ou C'(z) est le gradient de la capacité.

L'expression de la capacité dépend de la géométrie. Ci-dessous, sont exprimées les gradients

des capacités pour des géométries tres utilisées dans le contexte de 'AFM :
o S
Geometrie plan-plan: Cf.(2) =g, — (1.22)
z

avec S l'aire des surfaces en regard.

¥ -
Géométrie sphere-plan [33] : Cg.(2) = 4pe. & coth(a) - ncoth(na)
0.2,  sh(m)

n

(1.23)

avec a = cosh’ l(1+%)
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Dans I'approximation ou le rayon de la sphére R devient trés grand devant la distance, on peut
écrire [34] .

C4.(2) = 2pe, 29

Le graphique suivant (Figure 1.10) montre I'erreur introduite par I'approximation pour une
spheére de rayon égal a 50 mm. Ainsi I'erreur introduite est inférieure a 2,5 % pour des

distances inférieure a 500nm.

Distance sphere surfaceen nm
200 400 600 8OO 1000 1200 1400

%

Erreur
on P Cad ]

[#3]
T

Figure 1.10: Erreur relative sur la force capacitive introduite par I'expression approchée (R>>z,
équation 1.24) par rapport a la formule exacte (équation 1.23).

Nous avons vu precédemment que la force électrostatique domine la force gravitationnelle
quelle que soit la distance. Nous allons maintenant comparer la force de Van der Waals et la
force capacitive pour faire apparaitre une longueur caractéristique. Pour cela nous nous
placons dans la géométrie sphere-plan, et dans I'approximation ou le rayon de la sphére est
grand devant la distance de séparation. Nous pouvons ainsi définir une longueur

caractéristique pour laquelle la force de van der Waals et la force capacitive sont égales :

vy M08 4

- (1.25)
Bpe V2 V?

La figure (1.11) montre une comparaison entre la force de Van der Waals et la force capacitive
calculée pour trois valeurs de potentiel (200 mV, 100 mV, et 10 mV). Les deux premieres

valeurs correspondent a I'ordre de grandeur typique entre les potentiels de surfaces de deux
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matériaux dont les travaux de sortie sont différents. Le graphique suivant montre les forces en

fonctions de la distance allant de 1 nm a 5 nm pour une sphére de rayon 50 mm. Nous nous

placons ainsi dans des conditions tres proche de nos mesures.

Comparaison des Interactions
1E4 dans le régime sphére-Plan

1E-5

——Van der Waals

- - - Capacitive (V=0,2 V)
----- Capacitive (V=0,1V)
—-—- Capacitive (V=0,01 V)

1E-6

1E-7

1E-8

1E-9
1E-10 ~_,
1E-11

1E-12

Intensité de I'interaction (Newton)

1E-13

1E'14|||||| T T T 11177 T T T 11717 T T T TTT70 T T T 171117
1 10 100 1000 10000

Distance (nm)

Figure 1.11: Comparaison entre les interactions de \Van der Waals et la force capacitive pour (V=200,
100 et 10 mV) dans une géométrie sphere plan.

De ce simple calcul, il apparait deux points essentiels :

v' La force de Van der Waals I'emporte sur la force capacitive a courte distance, dans cette
exemple pour des distances inférieures & 10 nm, ce qui une fois de plus montre clairement

le caractere courte portée de la force de Van der Waals.

v Au-dela de 10 nm pour V=200 mV et 100 nm pour V=100 mV la force capacitive
devient prépondérante. De fait, pour mesurer la force de Casimir/Van der Waals pour
des distances supérieures a 100 nm, il est nécessaire de travailler en compensant
précisément le potentiel de surface. La courbe pour V=10 mV, montre qu’'une
compensation du potentiel de surface a 10 mV pres induirait une erreur sur la mesure
inférieure a 5% pour des distances inférieures a 500nm (figure 1.12). Ainsi, une mesure
précise du potentiel de surface est nécessaire, une méthode souvent utilisée pour le

déterminer a courte échelle est la Kelvin Force microscopie (KFM).
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Figure 1.12: Erreur théorique introduite sur la mesure de la force de \Van der Waals lorsque la différence
de potentiel entre la sphere et la surface est compensée avec une incertitude de 10 mV.

[.1.5. LA PRESSION DE RADIATION

La mesure de la force de Casimir nous a naturellement conduit a introduire la force due aux
photons absorbés ou réfléchis par une surface. Dans ce contexte et en vue des projets initiés
par mon travail de thése, on peut se poser la question de I'effet réel de la pression de radiation

d’un faisceau laser visible sur un cantilever.

La pression de radiation est définie comme la force par unité de surface exercée par un
rayonnement électromagnétique. Lors d’'un processus d’absorption ou de réflexion par une
surface, la quantité de mouvement transportée par le rayonnement électromagnétique est
transmise a la surface. Ce rayonnement électromagnétique peut provenir d’une source laser, la
pression de radiation se déduit alors de la longueur d’onde du faisceau et du nombre de
photons incidents par seconde accessibles directement par la puissance du laser. Ainsi
I'expression de la pression de radiation peut s’exprimer simplement dans le cas d’un faisceau
laser absorbé par une poutre. La réflexion totale ne fait quiintroduire un facteur 2
supplémentaire dans I'expression de la force et la réalité est certainement entre ces deux cas
extrémes. De toutes fagons ici en I'absence de mesures, nous ne visons pas une description

quantitative.
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F (1.26)

photon =

o|o

Fphoton €St la force due a I'impact du faisceau laser sur la micropoutre. P est la puissance du

faisceau laser et c est la vitesse de la lumiére.

Une puissance typique pour un laser utilisé en AFM est P=3mW. Cela conduit a une force :
Fphoton = 1012 Newton= 10pN. C’est donc une force constante (dans cette discussion, les

bruits liés aux fluctuations du faisceau laser sont négligés) que I'on peut comparer a :

Frp, = fkgTK (127)

L’effet thermique pour k=0.1N/m a température ambiante. Frn = 2x10-1 Newton= 20pN

La force de gravitation sur la sphére : Fpes = mg. Pour une sphere de 100 nm de diamétre et de
densité de 1, cette force est de 10nN ! Dans les expériences que nous avons effectuées c’est

une force négligeable pour deux raisons :
Elle ne dépend pas du temps a de tres faibles fluctuations prés négligeables ici.

Elle est constante dans I'espace et n’intervient donc pas dans le gradient de la force pour les
tres faibles déplacements que nous considerons lors de la mesure. Par contre ces variations sur
des longueurs importantes pourraient avoir un effet a considérer dans le cas d’une mesure
statique d’une tres faible force. Nos analyses des forces électrostatiques présentées au chapitre

VI, vont nous convaincre que nous n'avons pas decelé un effet de ce type.

Au total cette force comme la force de gravitation, n'apparait pas dans I'analyse des mesures
présentées. De fait, il n'a pas été nécessaire de I'introduire et ces arguments simples nous

montrent pourquoi. Par contre cette force est dans I'absolue tout a fait détectable et utilisable.

Dans une cavité, I'équilibre thermique est atteint par I'émission et I'absorption d’un
rayonnement électromagnétique, décrit par la théorie du corps noir en thermodynamique
statistique. Dans ce cas, I'énergie et la quantité de mouvement du rayonnement
électromagnétique et donc la pression de radiation dépendront de la température d’equilibre de
la cavité. De facon analogue, la force de Casimir peut étre décrite a partir de la différence de
pression de radiation agissant sur les parois internes et externes de la cavité. A température
nulle, seules ks fluctuations quantiques du vide, correspondant a la moitié de I'énergie d’'un

photon par mode, contribuent a la force de Casimir. A des températures non nulles, la
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pression de radiation du rayonnement du corps noir apporte une contribution a la force de

Casimir. Nous reviendrons sur ce point dans le chapitre 11I.

Nos expériences ont été réalisées a température ambiante, nous allons maintenant expliciter la
pression de radiation due au rayonnement du corps noir. Pour cela il est nécessaire de
connaitre le nombre de photons moyens pour chaque état possible. Ce nombre moyen est

donné par la distribution de Planck soit [35]:

1

Ng=— —— (1.28)
exp(bEg)- 1

En considérant I'onde électromagnétique comme une assemblée de photons, I'énergie et la

quantité de mouvement transportées par chagque photon sont donnees par

E =hwet p=7k avec 7la constante de Planck, w la pulsation du photon et k son vecteur.

D’onde. Pour une onde plane on a‘R‘ = V—(\: soit|p[ = hTW

Dans ce qui suit, les dimensions de la cavité supposée parallélépipédique (Lx, Ly, Lz) sont prises
tres grandes devant les longueurs d’ondes mises en jeu. De facon bien connue, le décompte

des états imposés par les dimensions de la cavité et les conditions aux limites périodiques

donnent des valeurs de k possibles données par :

_2p _2p _2p :
K, —L—nx, K, =T My k, —L—nZ avec Ny, Ny, Nz, entiers.

X y z

Le nombre moyen de photons ayant une valeur k comprise entre k et k +dk , pour une

direction de polarisation est donné par :

—

1 d3k

f (k)d%k = RN

(1.29)

Le nombre moyen de photons par unité de volume pour les deux directions de polarisation

avec une pulsation comprise entre w et w+dw est obtenu en sommant sur tout le volume de

. . . ~ w
l'espace des kcontenu dans wune coquille sphérique de rayon ‘k‘:kzz et
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+
k +dk = (W—:W) . Ce qui nous donne en multipliant par un facteur 2 pour tenir compte des

2 directions de polarisations :

2

exp(baw) - 1 (2pc)3

2 f (k) (4pk>dk) = (1.30)

La densité d’énergie moyenne des photons pour les deux polarisations, dans la méme gamme

de fréquence, soit une énergie par photons deaw , est donnée par :

h w’dw . L \ o Aw
u(w, T) = > soit en considérant le paramétre sans dimension h =—— on
pc” exp(baw) - 1 kg T
obtient :
h ak,To h'dh
uw,T) =——¢—= (1.31)
pc’é h g exp(h)-1

La densité d’énergie moyenne totale est alors obtenue en intégrant sur toutes les fréquences et

on retrouve naturellement la loi de Stefan:

4
u(T)=sT*avec s = ﬁ (kB) (1.32)
15 (hc)® '
La pression de radiation est simplement reliée a u(T) par la relation :
1 1 .,
P ==u(T)==sT 1.33
rad 3 ( ) 3 ( )

Ainsi la pression de radiation dépend uniquement de la température et en aucun cas des

dimensions de la cavité. Un tel résultat découle de I'nypothése faite sur les dimensions de la

cavité qui est centrale dans la description classique d’un rayonnement en équilibre thermique.

Cette description n’est plus vraie dans le cas ou les dimensions de la cavité sont inferieures ou
_ 2pch

de l'ordre de la longueur d’onde caractéristique d’une température T donnée | . =—— (soit
B

| + =8.4mmpour T=273K). Notamment, I'échange de chaleur entre deux corps noirs

séparés d’'une distance d < | ; n'est plus dominé par les modes propagatifs mais par les
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modes évanescents et dépend de la distance entre les corps [36]. Comme nous le verrons dans
le chapitre 111, les effets thermiques sur la force de Casimir dépendent aussi de la distance.
Notamment, a température ambiante, I'effet apparait pour des distances supérieures a 3 nm
[37].

[.1.6. LESFROTTEMENTS VISQUEUX

En présence d’un fluide, un objet subit une force proportionnelle a sa vitesse qui s'oppose a
son mouvement. Trés souvent en mecanique classique, le coefficient de frottement est relie a

la viscosité du fluide h par la loi de Stokes qui s’écrit pour une sphere de rayon R :

f =6phR (1.34)
Ainsi la force de frottement visqueux pour une sphére se deplagant a la vitesse V s’écrit :
F, =- fV =-6phRV (1.35)

Ainsi pour une sphere de masse volumique r soumis a la force de pesanteur et en présence

d’un fluide introduisant d’une part une force de frottement et la poussée d’Archiméde, la

relation fondamentale de la dynamique s’écrit :

4 dv 4 4
3 pR3r -3 pR°r g - 3 pR°r . g - 6phRV (1.36)

Avec r . la densité volumique du fluide.

Apres résolution de I'égquation, nous obtenons pour la vitesse de déplacement V(t) la

relation :
V(t) = gt@- a)@d- e') (1.37)

2 r
avec t _2rR eta=—"
9 h r

Ainsi pour un temps suffisamment long, I'objet atteint une vitesse limiteV,,, = gt(1- a), qui

correspond a la compensation de la force de pesanteur par la poussée d’Archimede et la force

de frottement. Dans I'expérience de Millikan, décrite plus tard, le temps nécessaire pour

atteindre cette vitesse limite est de I'ordre de 2 ms pour des gouttes d’un diametre de 500 mm.
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En AFM, les mesures en mode dynamique pour lequel le levier est délibérément mis en
vibration, cette force de frottement visqueux joue un réle majeur dans la dissipation pour des
expériences effectuées a l'air. Expérimentalement, la dissipation peut étre caractérisée par le
facteur de qualité du levier qui a I'air prend des valeurs genéralement autour de 100. Sous ultra-
vide, le facteur de qualité gagne souvent deux ordres de grandeur. En mode dynamique,
comme nous le verrons dans le chapitre V, la sensibilité de la mesure augmente avec le facteur
de qualité. Cette derniere remarque montre l'intérét apporté par des expériences sous ultra-

vide.

1.2.STRATEGIES DES MESURES DE FORCES

A partir de maintenant, nous nous intéressons aux interactions entre deux objets dans le vide,
nous ne considérerons ni la force de capillarité liée a la présence d’un liquide, ni les frottements

visqueux provenant de la dissipation dans un fluide.

Dans ces considérations, nous nous intéresserons donc uniquement aux stratégies de mesures
de la force électrostatique, la force de gravité, la force de Van der Waals et Casimir et les

liaisons covalentes.

La force de Casimir/van der Waals posséde deux régimes asymptotiques séparés par une
longueur caracteéristique associée a la dynamique des électrons. Cette longueur est la longueur
plasma et est de I'ordre de 100nm pour les métaux. Le régime a longue distance qui tend vers
le régime de Casimir pour des miroirs parfaits decroit rapidement en 1/z4 dans la
configuration plan-plan. De fait, cette force de dispersion se manifeste uniquement a courte
distance. Pour la mesurer, il est donc nécessaire de rentrer dans le cadre de la nanophysique et

des nanosystémes.

A la fin du chapitre 11, nous voulons définir une méthode de mesure quantitative de la force
de Casimir. Dans ce but, nous allons décrire, a partir de différents exemples, des mesures de
forces dont les stratégies reposent essentiellement sur la portée des interactions mesurées ou

mises en jeu lors des expeériences.
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[.2.1. FORCES A LONGUES PORTEES

1.2.1.1. EXEMPLES DE MESURES DE LA FORCE ELECTROSTATIQUE

La force électrostatique est une force a longue portée avec une dépendance en 1/z2 et
invariante d’échelle. De plus, bénéficiant d’un couplage fort, elle se manifeste a I'échelle
macroscopique. Sa mise en évidence expérimentale en est de fait facilitée. Déja en -600 av. JC,
Thales de Millet a observé les effets de I'électrisation en frottant de I'ambre jaune sur une peau
de chat. Actuellement, des expériences aussi simples que le pendule électrostatique, consistant
simplement a approcher une baguette électrisée par frottement (par exemple une baguette
d’ébonite) d’'une sphére légére recouverte d’'une couche conductrice et suspendue a une

potence par un fil, sont couramment effectuées en TP de Licence.

Toutefois, ces mesures font intervenir un grand nombre de charges. 1l est intéressant de se
poser la question sur les stratégies permettant la détection d’une charge unique g. Dans ce cas,
I'énergie mise en jeu est qV, ou V est relié au champ électrique E et la distance | par la relation
V=EI. Ainsi si on veut travailler a basse énergie soit des énergies entre 1 et 10 eV deux

méthodes peuvent étre mises en place :

Une mesure a I’échelle macroscopique met en jeu des champs électriques faibles. Ce type

de méthode, reposant sur le caractére longue portée de l'interaction électrostatique, a permit a
Millikan en 1909 de déterminer d’une part la quantification de la charge et d’autre part la valeur
absolue de la charge de I'électron. Dans cette experience, des gouttelettes d’huile chargées sont
pulvérisées entre les armatures d’'un condensateur. La mesure consiste a déterminer la vitesse
des gouttelettes en fonction de la différence de potentiel appliquée entre les armatures du
condensateur et de leur rayon. De fait, cette mesure n’est pas directement une mesure de force,
mais une mesure de déplacement et de vitesse. Toutefois, cette mesure met en jeu des forces
dont leur intensité est de I'ordre du poids des gouttelettes qui pour un rayon de 500 nm

correspond a une force de 0,56 nN.
présence d'un fluide (I'air) entre les armatures du condensateur. Le couplage avec lair
caractérisé par un coefficient de frottement visqueux donné par la loi de Stokes (f=6phR)

introduit un temps caractéristique t=m/f correspondant au temps nécessaire pour que la
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gouttelette atteigne sa vitesse limite. Ainsi pour une goutte de rayon 500 nm dans l'air (h=17,9

nPa.s) ce temps caractéristique est de I'ordre de 10-3s. L’expérience s’étendant sur des temps de
I'ordre de plusieurs secondes, nous sommes dans un régime ou la vitesse limite est atteinte et
donc un régime ou la vitesse est constante. C’est un point crucial pour pouvoir réaliser la
mesure. En effet, la vitesse de la gouttelette étant constante, elle dépend uniquement des

dimensions et de la charge des gouttelettes.

La valeur de t trouvée précédemment, est classique pour des objets de dimensions
micrométriques soumis aux frottements visqueux de I'air. Notamment le facteur de qualité
d’un microlevier ’/AFM dans I'air est de I'ordre de 100, ce qui nous donne, en considérant

une valeur typique de fréquence de résonance autour de 100 kHz, une valeur de t identique.

L’autre possibilité est une mesure locale, & courte distance mais qui impose des forts
champs électriques de I'ordre 108V/m pour des distances nanométriques. C'est la stratégie
utilisée pour des mesures de forces électrostatiques en AFM (EFM). Elle permet notamment
de mesurer des charges dans des boites quantiques semi-conductrices. De nombreuses
expériences mettant en jeu un nombre de charges faibles ont été réalisées [38][39][40].
Toutefois, la mise en évidence expérimentale de la mesure d’'une charge unique et la

quantification de la charge reste assez rare [41].

Cette technique fait intervenir des distances nanométriques comparables aux longueurs mises
en jeu pour la force de Van der Waals et Casimir. Nous verrons plus tard, I'intérét que peuvent
porter des mesures de forces électrostatiques a cette échelle. Notamment, ce type de mesure
est central dans la stratégie mise en place au cours de cette these. En effet, comme nous le
verrons plus tard la force capacitive va nous permettre de calibrer nos mesures dans le but

d’effectuer une analyse quantitative de la force de Casimir et Van der Waals.

[.2.1.2. EXEMPLES DE MESURES DE LA FORCE DE GRAVITE

De facon identique a la force électrostatique, la force de gravitation est une interaction a
longue portée. Toutefois, contrairement au couplage électrostatique, cette force est caractérisée
par un couplage faible. Ceci signifie que la force gravitationnelle se manifeste de fagon
conséquente uniquement entre des objets électriquement neutres et pour des masses mises en

jeu extrémement grandes. (Dans I'expérience de Millikan, si les gouttelettes sont soumises de
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facon conséquente a la gravité c’est uniquement en raison de la masse importante de la Terre).
Ce faible couplage se traduit aussi par la disparition de toute manifestation de la force
gravitationnelle a I'échelle microscopique ou elle est notamment largement dominée par la
force de Casimir/van der Waals. L'impossibilite de compenser la force de Casimir/van der
Waals rend trés délicates toutes mesures de la force de gravité a cette échelle. Ainsi,
contrairement a la force électrostatique, dont le couplage fort permet des mesures de forces
aussi bien a échelle microscopiques que macroscopique. Les mesures de la force de gravité

sont restreintes a I'échelle macroscopique.

Pour mesurer la force de gravité entre deux masses de I'ordre du kilogramme, il faut rentrer
dans une stratégie de mesure de forces faibles et donc avoir une grande sensibilité mais aussi
s'affranchir de I'attraction terrestre. Dans ce but, en 1798, Cavendish a mis au point un
pendule de torsion. Dans ce systeme, on mesure un angle proportionnel au couple de rappel
du fil de torsion. La sensibilité de la mesure est ainsi accrue en mesurant non pas un parametre
proportionnel a la force mais a son moment. Cette sensibilité sera d’autant plus grande que la
longueur de la tige est grande. De cette fagon, Cavendish a pu mesurer la masse la Terre ainsi
que la constante de gravitation universelle G pour des forces mises en jeu inférieures au m\.
Dans le cas de I'expérience de Cavendish, les masses mises en jeu étaient de 789g et 150 kg ce

qui nous donne une force de 3.5 nN.

[.2.2. FORCES A COURTES PORTEES

Nous avons vu que la mesure de la force de Casimir/Van der Waals nécessite obligatoirement
de considérer des objets de tailles micrométriques et de controler des distances de separation a
I'échelle du micrometre ou du nanometre. Contrairement aux forces a longues portées, il est

donc nécessaire de faire des mesures locales de forces.

Trés souvent en mécanique la mesure de force consiste & mesurer les déplacements, un angle
ou la déformation d’un systeme élastique de constante de raideur k. A partir de la mesure de

ces déplacements deux stratégies couramment utilisées peuvent &tre mises en place:

v' Les mesures statiques, trés simples d'utilisation, elles consistent a mesurer la déformation

ou le déplacement Dx et d’acceder directement a la force F=k Dx. Toutefois la mesure
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integre généralement sur une bande passante trés large limitant considérablement la

sensibilité de la mesure. Nous y reviendrons dans le chapitre V.

v Les mesures en mode dynamiques consistent généralement, mais pas toujours [42], a
attaquer le systeme a la fréquence de résonance et de mesurer les variations des grandeurs
physiques telles que la fréquence de résonance, I'amplitude ou encore la phase de
vibration lorsque la sonde est en interaction avec la surface. Cette technique requiert une
analyse souvent plus délicate qu’en mode statique, mais souvent les possibilites de

mesurer sur des bandes passantes plus étroites, en font une technique plus sensible.

[.2.2.1. MESURES AVEC UN MICROLEVIER.

Un dispositif freqguemment utilisé pour des mesures locales de forces est le microscope a force
atomique. Les dimensions et performances de 'AFM sont rapidement fixées par le
raisonnement suivant. Le module d’Young d’un matériau standard est d’environ 109 N/m2, ce
qui donne a I'échelle du nanomeétre une raideur de k=Ea soit k de I'ordre de IN/m. C’est la
raideur typique d’une micropoutre de Silicium, telle que celle montrée sur la figure 1.13. Plus
genéralement en AFM, les microleviers ont des constantes de raideurs allant 0,01 a 1200n/m.
L'utilisation de trés faibles constantes de raideur vont permettre des mesures avec une grande
sensibilité a grande distance mais limitées a courtes distances par l'instabilité mécanique.
Inversement des microleviers plus rigides vont entrainer une baisse de la sensibilité a grande

distance mais repousser I'instabilité mécanique a des plus courtes distances.

) 100pm
|—|
R P P AR o = e .

b .

Figure 1.13 : Image MEB d’un microlevier d’ AFM. On observe la pointe & son extrémité libre.
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Il existe principalement quatre méthodes pour mesurer les paramétres physiques d’intérét en

AFM (la déflexion, I'amplitude de vibration, la fréquence de résonance...) :

a)Mesure du courant tunnel :

Les déplacements du levier sont contrdlés et mesurés en acquérant le courant tunnel entre le
microlevier et une pointe STM. La dépendance exponentielle du courant tunnel donne a cette
méthode une tres grande sensibilité. Toutefois, les courants tunnels typiques sont de I'ordre du
nA et nécessitent une amplification, ce qui limite la bande passante a quelques kHz. En mode
dynamique, les leviers oscillent a leur fréquence de résonance de I'ordre de 30 a 300 kHz.
Ainsi, I'utilisation de cette méthode, se limite trés souvent au mode statique. Un autre handicap
majeur de cette technique est la grande sensibilité du courant tunnel a la contamination qui
engendre de fortes instabilités du courant tunnel. Enfin, la pointe STM peut exercer une force
considérable sur le microlevier et ainsi perturber la mesure de la force entre la pointe AFM et
la surface. Actuellement a notre connaissance, cette méthode délicate a mettre en ceuvre n’est

plus utilisée.

b) Mesures par couplage capacitif :

Le couplage capacitif est une méthode beaucoup moins répandue que les méthodes optiques
décrites ci-dessous. Différents dispositifs expérimentaux ont été introduits [43][44]. Ces
dispositifs reposent sur le couplage capacitif entre le microlevier et une électrode fixe. Une
variation de la distance entraine une variation de la capacitance et donc de la différence de
potentiel. Les résolutions standards de ces dispositifs sont de I'ordre de 0,1 A. [45] La
sensibilite de cette technique augmente avec une diminution de la distance. Toutefois, la force
électrostatique entre les deux corps augmente aussi en diminuant la distance. De méme, les
risques d’instabilités mécaniques entre les deux électrodes lorsque le gradient de la force
devient trop €élevé, augmentent lorsque la distance diminue. De fait, la géomeétrie des systémes
est contrainte par un compromis entre la plus grande sensibilité possible tout en empéchant les

risques d'instabilités mécaniques.

c) Systéme de détection optique : La méthode interférométrique :

Un exemple de dispositif est celui donné dans la référence [46], il est composé d’une fibre

optique, qui achemine et collecte un faisceau laser, et forme avec le microlevier une cavité
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Fabry-Perot. Le faisceau d’intensité b réfléchi par le levier puis collecté par la fibre optique
interfére avec le faisceau d'intensité | réfléchi a I'interface verre-air en fin de la fibre optique.
Le photocourant mesuré est proportionnel a I'intensité lumineuse | laquelle est donnée par la

superposition de I1 et 12[45]:

| =1, +1, +./I,1, cosf (1.38)

Ou f est la différence de phase entre les champs électriques des deux faisceaux. Cette

différence de phase dépend de la différence entre les chemins optiques des deux faisceaux :

4pD
f:fo+# (1.39)

Ou | est la longueur d'onde et Dz est la déflexion du microlevier. Pour une meilleure

sensibilité, la cavité est ajustée pour une valeur def , = m % avec mun entier. La variation

relative de I'intensité est alors proportionnelle a Dz :

?I— U % (1.40)
Une variation de Dz de 0,1A entrainent des variations relatives d’intensité de I'ordre de 105

[45].

Ce dispositif est relativement compact et permet de plonger le systéme dans un cryostat. 11 est
donc frequemment utilise pour des mesures a basse température. Travailler a basse
température réduirait considérablement le bruit d’origine thermique augmentant de fait la
sensibilité de la mesure. Ceci permettrait aussi de s'affranchir des instabilités liées aux dérives
mécaniques notamment des systemes de déplacement. Dans cette vision, le groupe
picoNewton en collaboration avec Serge Huant et Martin Starck (LSP Grenoble) développe

un AFM basse température basé sur ce systéme.

d) Systéme de détection optigue : Photodiode quatre guadrants :

Cette méthode est actuellement la plus couramment utilisée. Elle consiste & mesurer la
déflexion d’'un faisceau laser (« beam deflection » en anglais) réfléchi par le dos du microlevier.

La position du faisceau refléchi est mesuree a I'aide d’'une photodiode généralement divisée en
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quatre quadrants. La différence entre 'intensité de la partie supérieure et de la partie inférieure

de la diode divisée par I'intensité totale donne une mesure directe de la déflexion du levier :

b sbz1 (1.41)

T

Ou | est la longueur du microlevier et d la divergence du faisceau réfléchi. Cet angle peut étre

déterminé par la diffraction sur le microlevier : d » ou b est la largeur du microlevier.

Ceci nous donne donc[45]:

EI>|_ " % (1.42)

Ainsi, nous retrouvons une trés forte similitude avec la méthode interférométrique.
Notamment les deux methodes sont limitées par la longueur d’onde du faisceau et ont une
sensibilité similaire. Cette méthode de détection est mise en place sur '’AFM Omicron que j'ai

utilise au cours de cette thése, nous y reviendrons dans le chapitre I1.

[.2.2.2. MESURES AVEC UN DIAPASON.

Dans le systeme représenté dans la figure 1.14, on abandonne le microlevier au profit d’un
diapason en quartz piézoélectrique. Introduit par le groupe de Karrai [48], le diapason est

devenu un systeme trés largement utilisé en microscopie en champs proche [30][49]

Figurel.14: Image de microscopie optique d’un diapason piézoélectrique.

Le diapason possede une trés grande constante de raideur supérieure au kN/m. De fait, dans
ce dispositif, on s’affranchit de I'instabilité mécanique a courte distance. Ainsi, on privilégie une

grande stabilité a courte distance au dépend d’une faible sensibilité a grande distance. En
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imagerie AFM, ce systéme permet d’obtenir une grande stabilité dans le régime ou l'interaction
dominante entre la pointe et la surface est la liaison chimique dont la dépendance
exponentielle assure une trés bonne résolution latérale comparable au STM. De méme, un tel
systéme nous permettrait d’obtenir une grande stabilité dans le régime non retardé de Van der
Waals a tres courte distance. C’est une des raisons principales pour laquelle le groupe
Piconewton développe un systeme identique en collaboration avec Fabio Comin a 'ESRF. A
la fin de cette thése nous montrerons dailleurs les premiers résultats obtenus avec un
diapason. Le diapason permet uniquement de fonctionner dans le mode dynamique. La
fréquence de résonance est de I'ordre de 30 kHz et il bénéficie d’'un grand facteur de qualité
supérieur 1000 dans lair (au lieu typiquement de 100 pour les leviers). La mesure de
I'amplitude de vibration s’effectue en mesurant le courant induit par la déformation des bras
piézoelectriques. Une mesure électrique permet notamment de s'affranchir des artefacts liés
aux systemes de détection optique telles que les oscillations mesurées dans le signal de
déflexion liées aux interférences. Nous reviendrons sur ces oscillations plus tard. De plus,
I'utilisation d’un convertisseur courant tension et d’un amplificateur permet de mesurer de tres
faibles amplitudes de vibration nous assurant de travailler dans un régime linéaire [50]. Enfin,
la compacité du systeme, son faible codt et son utilisation facile font que ce dispositif devient
tres fréquemment utilisé aussi bien dans le développement des AFM, que des microscopies

optiques en champs proche.

1.2.2.3. MESURES AVEC DES MICROSYSTEMES.

Enfin, pour mesurer les forces a courtes distances il est possible d’utiliser des microsystemes
qui ont connu un trés grand développement ces derniéres années. Notamment, les progres
réalisés dans I'élaboration des microsystemes et nanosystemes ont permis par exemple
I'élaboration de balances de torsion a I'échelle micrométrique permettant ainsi une mesure
locale de force. Ainsi avec le systeme présenté dans la figure 1.15, Capasso et al [14][15] ont pu
mesurer une variation significative de la force de Casimir sur des distances s’étendant de 100
nanometres a 400 nanometres. Nous reviendrons en détails sur cette mesure a la fin du

chapitre I11.
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Figure 1.15 : A gauche, images MEB de la balance de torsion de dimensions micrométriques élaborée par
Capasso et al. A droite, schéma du dispositif expérimental de mesure de forces.

Ainsi, nous venons de voir de fagon non exhaustive, les principales forces interagissant entre
deux objets. Les méthodes pour mesurer et mettre en évidence ces forces reposent
essentiellement sur la portée de ces forces et leurs domaines de prédominance. A la fin du
prochain chapitre, nous décrirons la stratégie que nous avons employée au cours de cette
thése. Nous verrons notamment que notre volonté d’effectuer des mesures quantitatives
précises et d’augmenter au maximum les gammes de distances a sonder nous a contraint a
abandonner le domaine de la microscopie bien que nos mesures soient basées sur I'utilisation

d’un microscope a force atomique.
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CHAPITRE II. LA MICROSCOPIE A FORCE
ATOMIQUE

L’AFM a été mis au point en 1986 par Binnig [1] et al. Le concept de '’AFM est trés proche de
celui du STM inventé 5 ans plus tot [2]. La principale différence etant I'utilisation d’un senseur
de force plutét qu’une pointe tunnel. Le senseur de force est constitué d’une pointe placée a
I'extrémité libre d’un microlevier ou plus récemment a I'extrémité d’un des bras d’un diapason.
Contrairement au STM pour lequel le régime tunnel agit a trés courte portée, la force agissant

entre une pointe AFM et une surface fait apparaitre 3 régimes :
v Au contact, la pointe et la surface sont soumises a la répulsion de cceur dur.

v Un régime a courte portée s'étendant sur des fractions de nanomeétres correspondant aux

liaisons chimiques entre la pointe et la surface.

v Un régime a plus longue portée (Van der Waals, électrostatiques, magnétiques) pouvant
s’étendre a la centaine de nanomeétre pour les forces électrostatiques et magnétiques.

Sous conditions ambiantes des forces de capillarité peuvent aussi étre présentes.

Du fait du grand nombre de forces qui peuvent étre mises en jeu entre une pointe AFM et une
surface, un AFM permet de larges possibilités d’applications aussi bien sur des surfaces

isolantes que conductrices et dans différents milieux (air ambiant, ultra vide, liquide...) :

v L'imagerie s’étendant sur des champs de plusieurs dizaines de micrométres pour atteindre

la résolution atomique.[3][4][5]

v L’étude des propriétés mécaniques [6][7], électriques [8][9], magnétiques[10] ou bien
encore tribologiques [11][12]...

v La manipulation d’objets nanométriques [13]
v' La nanolithographie ou la nano-oxydation.[14][15]

v' La spectroscopie de force.[16]
Dans ce chapitre, nous décrirons les différents modes de fonctionnement de I’AFM, basés soit

sur la mesure de la déformation élastique des microleviers (le mode statique) soit sur la mesure

des grandeurs physiques d’un microlevier oscillant ou d’'un diapason oscillant telles que la
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fréquence de résonance, I'amplitude de vibration... Nous finirons ce chapitre par une
description de la méthode que nous avons utilisée pour mesurer quantitativement des forces
sur des distances de plusieurs centaines de nanometres avec un AFM qui est le plus souvent

restreint sur des gammes de distances plus réduites bien souvent inférieures a 100 nm.

I1.1. LE MODE STATIQUE

[1.1.1. PRINCIPE

Le mode statique consiste a mesurer la déflexion ou la torsion du microlevier lorsque la pointe
et la surface interagissent. La méthode de détection la plus couramment utilisée en mode
statique consiste a mesurer la déviation d’un faisceau laser réfléchi par le microlevier avec une

photodiode a quatre quadrants. Le schéma de principe est montré sur la figure 2.1.

AlB AanB A|lB
Cc C C

Figure 2.1Schéma de principe de la détection de la déflexion d’un microlevier par le déplacement d’un faisceau

laser dans une photodiode quatre quadrants.

La déflexion ou la flexion du microlevier (notée Fn pour Force Normale) sont directement
obtenues par la différence entre les courants en sortie des quadrants supérieurs (A et B) et les
courants en sortie des quadrants inférieurs (C et D) normalisée par le courant total soit:

_(A+B)- (C+D)

(2.1)
A+B+C+D

N

Avec F, <0lorsque la force est attractive et F,, >0 lorsque la force est répulsive.



La mesure de la torsion notée (FL pour Force Latérale) est donnée par la différence entre les

courants en sortie des quadrants de droite (A et C) et les courants en sortie des quadrants de
gauche (B et D) normalisée par le courant total soit :

_(A+C)- (B+D)

I:L
A+B+C+D

(22)

11.1.2. LES COURBES DE FORCES
Les courbes de forces en mode statique consistent a mesurer la force normale, égale au produit

de la déflexion du microlevier et de sa constante de raideur en fonction de la distance entre la

pointe et la surface. Une courbe de force typique est représentée sur la figure 2.2.

@_E—‘;@
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Figure 2.2 : Courbe de force typique. La courbe blanche correspond a I'approche et la courbe jaune au retrait.
La déformation du microlevier est schématisée pour différents points de la courbe.

La courbe blanche correspond a I'approche et la courbe jaune au retrait. Au début de la
mesure, la pointe est loin de la surface, il n’y a donc aucune interaction et la deflexion mesurée
est nulle (courbe plate). En se rapprochant de la surface, la pointe et la surface entrent en

interaction, la force est alors attractive, de fait la déflexion devient négative. Lorsque la distance
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diminue encore le gradient des forces attractives devient supérieur a la constante de raideur du
microlevier conduisant a une instabilité mécanique et on observe un inévitable « plongeon a la
surface » de la pointe. En continuant & diminuer la distance, les contributions répulsives et
négatives des forces s'annulent, la déflexion redevient nulle. Puis, la diminution de la distance
entraine une augmentation de la déflexion, liée a la répulsion de cceur entre la pointe et la

surface en contact, qui devient alors positive.

Lorsque I'on retire la pointe de la surface on observe tout d’abord une diminution de la
déflexion. Apres la répulsion de cceur dur, la déflexion redevient négative et il apparait un cycle
d’hystérésis entre la courbe d’approche (pour mémoire en blanc) et la courbe de retrait (en
jaune). Ce cycle d’hystérésis est lié a I'adhésion entre la pointe et la surface. Enfin, lorsque la
force élastique liée a la déflexion du microlevier devient plus grande que la force d’adhésion
entre la pointe et la surface, la pointe se décroche de la surface. On revient alors a une

déflexion nulle.

En mode statique, le régime délimité par la distance pour laquelle I'interaction attractive est
suffisamment intense pour étre détectée et par la distance a laquelle I'instabilité mécanique se
manifeste s’étend généralement sur une gamme de distances trés réduites, tout au plus de
I'ordre de quelques nanometres, voire méme inexistante. Ceci nous conduit a deux remarques

concernant le mode de fonctionnement standard en mode statique :

v" 1l est tres délicat, voire méme impossible de mesurer des forces attractives avant contact
dans le mode statique en utilisant un systéme microlevier-pointe standard. Nous

reviendrons en détails sur ce point a la fin de ce chapitre.

v Le régime de fonctionnement de I'’AFM est stable uniquement dans le régime répulsif
pour lequel la déflexion est donc la force normale est positive. De fait, les images
topographiques sont réalisées dans ce régime quand la pointe est en contact avec la

surface. C’est pourquoi le mode statique est couramment appelé mode contact.
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[1.1.3. IMAGERIE EN MODE CONTACT

L'utilisation la plus répandue de 'AFM en mode contact est I'imagerie. Elle consiste a balayer
la surface dans le plan X, Y alors que la pointe est en contact avec la surface tout en
asservissant le signal suivant la direction Z. L’asservissement s’effectue a partir d’'une boucle de
régulation qui contraint le microlevier a garder sa déflexion constante et donc en gardant la
force normale constante. Le balayage s'effectue selon un axe rapide durant laquelle
I'acquisition du signal s’effectue et un axe lent selon lequel le balayage s’effectue pas a pas apres

un aller retour selon I'axe rapide. Deux situations sont alors envisageables :

v" L’axe du microlevier est paralléle a I'axe lent. Dans ce cas, I'enregistrement de la variation
de hauteur du microlevier maintenant la déflexion constante en fonction des positions X
et Y permet une reconstruction en 3 dimensions de la surface. Dans ce cas, le contraste
est un contraste de hauteur et I'image ainsi obtenue correspond a la topographie de la
surface. La figure 2.3 représente les mesures de la topographie d’une surface d’'un
quasicristal et d’'un cristal d’or obtenues en mode contact a I'air. A travers ces deux
exemples nous pouvons notamment voir la possibilité d'effectuer des images

topographiques a grands champs (ici 20x20 mm?).

Figure 2.3: Images topographiques en mode contact obtenues & I'air, d’'un cristal d’or a gauche et d’'un
quasicristal (AIPdMn) a droite.

v L’axe du microlevier est perpendiculaire a I'axe rapide. Dans ce cas, en plus de mesurer le
signal topographique, il est possible de mesurer le signal de torsion du levier. C'est le
mode de force latérale pour lequel le contraste est en partie dd a la friction entre la pointe

et la surface.
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En mode contact, la pression exercée par la pointe peut étre elevée et risque d’endommager
une surface molle ou fragile. Inversement, une surface trés dure risque de dégrader
irrémédiablement la pointe. En 1987, Martin et al [17] ont développé le mode dynamique pour
lequel il n’y a aucun contact et ou alors de fagon intermittente. Ce mode de fonctionnement
permet de limiter les risques de dégradation de la pointe et de la surface. Avec ce mode de
fonctionnement, il est alors possible d'imager des surfaces fragiles comme des échantillons
biologiques ou encore des nano-objets faiblement ancrés sur la surface (nanotubes, polymeres,
brinsd’ADN...)

I1.2. LE MODE DYNAMIQUE

[1.2.1. PRINCIPE

En mode dynamique le microlevier est délibérément mis en vibration. Le levier est monté sur
un actuateur pour permettre une excitation externe, soit mécanique soit électrique, de
I'oscillation. I existe principalement deux méthodes de fonctionnement : La modulation
d’amplitude (AM-AFM) et la modulation de fréquence (FM-AFM). Ces modes de
fonctionnement sont appelés mode non contact par opposition au mode contact. En effet,
contrairement au mode statique ou la pointe est en contact avec la surface, en mode
dynamique la pointe est «loin de la surface ». De fait, les interactions entre la pointe et la
surface sont généralement attractives. Toutefois, le mode AM-AFM pour des expeériences a
I'air est souvent utilisé avec des distances pointe surface de I'ordre de I'amplitude de vibration.
Dans ces conditions, la pointe sonde a la fois le régime répulsif et attractif. On parle alors de

mode « Tapping » ou de contact intermittent.

En mode AM-AFM, le levier est excité avec une amplitude et une fréquence d’excitation fixes
[17]. La fréquence d’excitation est choisie au voisinage de la fréquence de résonance du
microlevier lorsque ce dernier n’est soumis a aucune interaction. Quand la pointe approche la
surface, les interactions entrainent a la fois un changement d’amplitude de vibration du
microlevier et du déphasage entre la vibration du microlevier et I'excitation. Ces variations sont
utilisées pour contrdler la boucle d’asservissement. Les variations d’amplitude ne sont pas

instantanées, elles se déroulent sur une échelle de temps t oy =2Q/ fp ou Q est le facteur de

qualité et f, la fréquence de résonance du levier. On considere en général, qu'il faut attendre
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3t av avant d'atteindre I'équilibre. Pour un microlevier de frequence de résonance de 100kHz

et un facteur de qualité de 300, le temps nécessaire pour atteindre I'état stationnaire est de 3
ms. Sous vide, Q peut atteindre typiquement des valeurs de I'ordre de 50000 voire plus. Si on
considere un facteur de qualité de 30000, il faudrait atteindre pratiquement 24h pour obtenir

une image 512*512 points. Ainsi, le mode AM-AFM est trés lent pour des mesures sous vide.

Albrecht et al [18] ont résolu ce probléme en introduisant le mode FM-AFM pour lequel les
variations de fréquence propre du microlevier évoluent au cours d’une seule oscillation et donc

avec un temps caractéristiquet ,, =1/f, .

En FM-AFM, la phase du microlevier est maintenue a 90° par rapport au signal d’excitation
afin d’exciter le microlevier constamment a sa fréquence de résonance. De plus, il est soumis a
une boucle de régulation positive qui fait varier 'amplitude d’excitation de telle sorte que
I'amplitude de vibration reste constante. Les signaux extraits sont le déplacement de la

fréquence de résonance Df et I'amplitude d’excitation As,.. Comme nous le verrons dans le
chapitre V11, ce décalage Df est, dans le régime linéaire, proportionnel au gradient de la force
agissant entre la pointe et la surface. Les variations de Ag,cavec la distance sont reliés aux

pertes d’énergie de l'oscillateur en interaction. Ce signal permet d’obtenir une mesure de la
dissipation et est souvent appelé signal de «damping ». En général, les variations de la
fréquence de résonance sont utilisées pour contréler la boucle d’asservissement et donc la

distance de séparation entre la pointe et la surface.

Ainsi en mode dynamique, nous détectons directement la perturbation d’un oscillateur
soumis a une interaction avec une surface, soit par les variations de I'amplitude de
vibration ou de la phase pour le mode AM-AFM, soit par les variations de la fréquence de
résonance ou du signal de «damping » pour le mode FM-AFM. La réponse d’'un
oscillateur soumis a un champ de force sera décrite dans le chapitre VII. Au cours de cette
thése, nous nous sommes intéressés principalement a la variation ce la fréquence de
résonance qui comme nous le verrons, est proportionnelle aux variations du gradient des

forces mises en jeu.

Contrairement au mode contact ou I'imagerie repose principalement sur I'interaction dite

de répulsion de cceur dur, en mode non contact de nombreuses interactions peuvent agir
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entre la pointe et la surface (Van der Waals, liaison chimique électrostatique,
magnétiques). De fait, le mode non contact permet un grand nombre d’applications
(imagerie des surfaces, mesures des propriétés électrigues ou magnétiques des
matériaux...). Toutefois, pour chaque application il est alors absolument nécessaire de
contrdler les interactions. Ainsi, pour augmenter la résolution latérale des mesures
topographiques, il est nécessaire que les contributions des forces a longues portées soient
négligeables devant les forces a plus courtes distances afin que seule I'extremité de la
pointe interagisse avec la surface. Par exemple, il peut étre nécessaire de compenser au
mieux les différences de potentiel de surface pour s’affranchir des forces électrostatiques.
Un exemple marquant du contréle des interactions est la possibilité, sous ultra-vide, de
ne sonder que I'interaction chimique entre la pointe et la surface permettant d’obtenir des
images de surface avec la résolution atomique.

A I'opposé, pour de nombreuses autres applications il peut étre intéressant de mesurer et
de contrébler les interactions a longue portée. Un exemple typique est la microscopie a
force électrostatique (Electrostatic Force Microscopy en anglais EFM) qui consiste a
mesurer localement I'effet de charges sur une surface. En appliquant une tension entre
une pointe AFM et une surface. Dans un cas particulier de surfaces nanostructurées, on
peut charger positivement ou négativement des nanoclusters[8]. Les mesures de forces
électrostatiques permettent ensuite de détecter ces charges et d’étudier leur évolution au
cours du temps [19]. Enfin, il existe différents modes opératoires dérivés de la
microscopie a force électrique tels que par exemple le SCM (« Scanning Capacitance
Microscopy ») qui mesure la capacitance locale ou encore le KFM (« Kelvin Force
Microscopy ») qui mesure le potentiel de surface d’un conducteur.

Comme nous le verrons dans le chapitre V11, les mesures en mode dynamique que nous avons

effectuées consistent & mesurer le décalage de la fréquence de résonance Df de I'oscillateur

(systeme sphere-microlevier) en interaction électrostatique ou de Van der Waals/Casimir avec
une surface en fonction de la distance ou du potentiel appliqué a la sphére. Les mesures

deDf ont été obtenues par des mesures directes en mode FM-AFM ou a partir de mesures de

courbes de résonance.
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11.3. MESURES QUANTITATIVES DE FORCES FAIBLES AVEC
UN AFM

Nous avons vu précédemment que pour mesurer la force de Van der Waals il fallait controler
des distances a I'échelle micrométrique et nanométrique entre deux objets de taille
micrométrique. De fait, deux possibilités sont généralement envisageables: I'utilisation de la

technologie des microsystéemes ou bien I'utilisation d’'un AFM.

Nous nous sommes orientés vers des mesures avec un AFM. Ou les distances mises en
jeu sont généralement inférieures a la dizaine de nanomeétres et pouvant atteindre 100
nanometres pour des mesures en mode EFM. De plus, les mesures quantitatives de forces en
AFM sont tres souvent limitées par la non-connaissance de la géométrie de la pointe, de la
distance absolue entre la pointe et la surface et enfin la constante de raideur du microlevier. Il

nous faut donc mettre en place une stratégie nous permettant :

v" De sonder la gamme de distance la plus grande possible, typiquement allant de 10 nm a 1

mm.
v" De déterminer la distance absolue.

v" De calibrer avec précision le systtme de mesure et notamment la constante de raideur du

microlevier.

Les distances accessibles en AFM sont d’abord déterminées par la portée des interactions
mises en jeu et les dimensions des surfaces en interaction. La force de Van der Waals est une
force a courte portée, il est alors considéré que seule I'extrémité de la pointe contribue a
I'interaction. Le rayon de courbure d’une pointe d’AFM standard est typiquement proche de
10 nm. C’est pourquoi les mesures AFM sont sensibles a I'interaction entre la pointe et la
surface pour des distances de quelques nanomeétres. Ainsi, des mesures a plus grande distance
nécessitent l'utilisation d’'une sonde dont la surface effective d’interaction est largement
supérieure au rayon d’une pointe AFM. La limite supérieure pour les dimensions de la sonde
est fixée par les dimensions du microlevier qui lui servira de support. Un microlevier d’AFM a

typiquement une longueur de quelques centaines de micrometres et une largeur de quelques
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dizaines de micrometres. Ces deux remarques fixent les dimensions de la sonde dans des

gammes micrométriques.

Pour effectuer des mesures quantitatives de forces preécises et directement comparables avec
des prédictions theéoriques, il est nécessaire de considérer une geométrie parfaitement définie et
adaptée aux modélisations existantes. Les deux géométries qui apparaissent naturellement sont
les configurations plan-plan et sphére-plan. Nous avons opté pour la géométrie sphere-plan
afin de s'affranchir des difficultés liées au contrdle du parallélisme de deux surfaces lors des
déplacements relatifs. Compte tenu des remarques précédentes, nous avons choisi des sphéres

de polystyrene avec des rayons proches de 40nm. Comme nous le verrons dans le chapitre

IV, ces sphéres sont métallisées par évaporation d’une couche d’or.

Nous allons maintenant estimer la gamme des distances sondées avec une microsphere (R=50
nm) et une pointe AFM (R=10nm). Le but est de montrer que non seulement I'utilisation des

microsphéres permet des mesures a plus grandes distances mais permet aussi d’augmenter

I'écart entre la distance la plus proche et la plus éloignée :

La gamme des distances sondées est limitée a courte distance par 'instabilité mécanique du
microlevier et & grande distance par la sensibilité des mesures. Pour I'estimation de cette
distance minimale, nous considérons I'interaction de Van der Waals dans le régime non

retardé, dans une géométrie sphére-plan (cf. chapitre I). La distance minimale (D,,) que

nous pouvons sonder est alors donnée par :

D, =3— (2.3)

Avec H la constante de Hamaker que nous prendrons égale a 5.10-1° J et k la constante de
raideur du microlevier que nous prendrons égale a 0,1N/m. Nous trouvons ainsi pour la

pointe une distance minimale de 2,6 nm et pour la sphere de 55nm.

La limite supérieure est donnée par la force minimale que nous pouvons mesurer. Pour cette
valeur nous prendrons une résolution en force typique de nos mesures qui comme nous le
verrons dans le chapitre 5 est proche de 5pN. Pour la pointe, cette force minimale sera
comparée de nouveau avec la force de Van der Waals non retardée. Pour la microsphere, nous
considérerons la force de Casimir entre une sphere et plan parfaitement réfléchissant. Ainsi

nous obtenons les relations :
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Dap = : (2.4)

3
DS, = 3,/'0—%‘_’ (2.5)
360F ™

qui ménent a une distance supérieure D;p =14nm pour la pointe et éDjp = 378nmpour la

sphére. La figure 2.4, dessinée a I'échelle, fait apparaitre clairement le gain apporté par

I'utilisation de la sphére sur la gamme des distances que nous pouvons sonder :

Pointe AFM Sphére
R=10 nm R=50mm

2
3

Q)
L] + *
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Figure 2.4 : Gammes des distances accessibles sondées lors de mesures de forces en AFM. En bleu, la sonde est

une pointe d’AFM standard. En rouge la pointe a été remplacée par une microsphére.

Une mesure quantitative de forces necessite notamment de connaitre la distance absolue entre
la sphere et la surface et la constante de raideur du microlevier. De plus, pour une
comparaison précise entre les predictions théoriques pour la force de Casimir et les mesures,
il est nécessaire que cette comparaison se fasse sans paramétre ajustable. Ainsi, la
détermination des parametres (distance absolue...) doit étre indépendante de la mesure de la
force de Casimir. Pour cela, nous utilisons une stratégie généralement employée par les
différents groupes qui étudient la force de Casimir[20][21]. La méthode consiste a
systématiquement mesurer la force électrostatique en appliquant une différence de potentiel
entre la sphere et la surface. Les parametres sont alors ajustés pour optimiser la comparaison
entre les prédictions théoriques d’'une force capacitive sphereplan et les mesures. Ces
parametres sont ensuite directement utilisés pour comparer les mesures de la force de Casimir
aux prédictions théoriques. La figure suivante résume la stratégie des expériences utilisées au

cours de cette these.
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Comparai son théorie-expérience:
Z ”["::> Détermination de Z et k

T

DVt 00U Forces Electrostatiques
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Sphére

Comparaison théorie-expérience
Sans paramétre gjustable <:|DD

»

DV =00 Force de Van der Waals/Casimir

Figure 2.5 : Stratégie de mesure systématiquement employée au cours de cette these en vue d’effectuer des mesures

quantitatives de la force de Casimir.
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CHAPITRE Ill. LA FORCE DE CASIMIR

Dans ce chapitre, nous decrivons les principales caractéristiques de la force de Casimir. Pour
cela, nous commencerons par décrire de fagon simplifiée I'interaction de Van der Waals par
échange de photons virtuels entre deux atomes neutres. Cette description nous permettra de
faire apparaitre naturellement, I'existence d’une distance caractéristique qui délimite le régime
classique non retardé de la force de Van der Waals et le régime retardé souvent appelé

Casimir-Polder.

Nous présenterons ensuite brievement les fluctuations quantiques du vide afin de décrire la
force de Casimir. Nous soulignerons le fait que la force de Casimir est une interprétation par
H.BG Casimir de la force de Van der Waals a partir des notions des fluctuations du vide.
Nous verrons que la force de Casimir peut étre interprétée comme la résultante des pressions
de radiation des fluctuations du vide sur les parois d’une cavité formée par deux miroirs plans,

paralléles, parfaitement réfléchissants et a température nulle.

Puis, nous présenterons, & partir des travaux du groupe de S. Reynaud a Paris, une description
de la force de Casimir pour des miroirs réels (i.e. possédant une conductivité finie), a

température ambiante et pour une géométrie sphére-plan.

Enfin, nous terminerons par la description de quelques expériences récentes de mesures de la

force de Casimir.

111.2. DESCRIPTION THEORIQUE.

[11.1.1. FORCE DE VAN DER WAALS ENTRE DEUX ATOMES.

Dans ce paragraphe, nous allons étudier les interactions entre deux atomes neutres dans les
limites de la force de Van der Waals et de la force de Casimir-Polder (Van der Waals retardé).
Pour cela, nous ferons un traitement simplifié de I'interaction entre deux atomes neutres dans
leur état fondamental par échanges de photons en se basant sur la référence[1]. L'objectif

principal de ce traitement est de faire apparaitre I'existence d’une distance caractéristique.
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En électrodynamique, le systéme étudié est constitué de deux sous systemes en interaction : le
champ électromagnétique transverse (caractérisé par le potentiel vecteur transverseAT, le
champ électrique transverse ET et le champ magnétique B) et un ensemble de particules
chargées a (caractérisées par leur chargeq,, leur impulsion p,, leur masse m, et leur
position ). L'Hamiltonien H du systéme global a pour expressionen jauge de coulomb
(NA =0):

1
2m,

o _ - 12
H = a [pa - quT(ra)] +Vcou| N HR' (3.1)

a
Ici nous n’avons pas considéré I'énergie d’interaction des moments magnétiques de spin avec

le champ magnétique.

Le premier terme correspond a I'énergie cinétique des particules. Le deuxiéme terme est
I'énergie de coulomb qui correspond a I'énergie du champ longitudinal. Le troisiéme terme de

H représente I'énergie du champ transverse :
e — —
Hgr :70(3137 EZ(r)+B2(r) (3.2)

Dans une description quantique, les champs sont exprimés a partir des opérateurs creation et

annihilation (a.eta™). En ces termes, 'Hamiltonien du champ transverse s’écrit :
_ 9 + 1
Hr=a (& g +§) (3.3)
i

Nous rappelons que nous désirons étudier I'interaction entre deux atomes neutres. Il est alors

intéressant de considérer le couplage entre I'atome et le champ transverse sous la forme d’une

interaction dipolaire électrique entre le dipdle atomique d =3 g, et le rayonnement
a

transverse. De plus, nous supposons que I'extension spatiale des particules chargées formant
I'atome (typiquement de I'ordre du rayon de Bohr) est faible devant la longueur d’onde du
rayonnement. Ainsi, nous considérons que toutes les particules de I'atome voient le méme
champ : C’est I'approximation des grandes longueurs d’onde. Dans I'approximation dipolaire

électrique, I'Hamiltonien pour un atome neutre (avec un centre de masse en R) s’écrit :
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H:Hp+HR-a.ET(R) (34)

Avec H ,I'Hamiltonien de I'atome isolé, H g I'Hamiltonien du champ transverse et le dernier

terme exprime 'interaction entre le champ transverse et I'atome.
Pour deux atomes neutres A et B, I'Hamiltonien total s'écrit :

Htot:HpA+HpB+HR+Hint (3.5)

Avec Hiy =-da.Er(Ry)- dg.Er(Rg) Dans cette description, les atomes étant

globalement neutres, il N’y a pas d’interaction coulombienne entre les atomes. La totalité de
I'interaction entre A et B est alors véhiculée par le champ transverse. Ce qui se traduit par un
échange de photons virtuels entre A et B. Nous allons maintenant décrire I'interaction

dipolaire par I'’échange d’'un photon entre deux atomes que nous choisirons identiques. Pour

cela, considérons un atome a deux niveaux avec un état fondamental |0) d’énergie Eo et un état
excité |myd'énergie En. Il faut alors chercher un Hamiltonien effectif de couplage entre ces
deux atomes neutres dont I'élément de matrice représente I'amplitude de probabilité de passer
d'un état initial |i)a un état final |f) aprés émission d’un photon par un atome A puis
absorption de ce photon par I'atome B. L’état initial (|i) :‘ Erﬁ, E(',B;O> correspond au systeme

constitué de fatome A dans I'état excité, de I'atome B dans I'état fondamental en I'absence de

photon. Entre I'émission et l'absorption du photon, il existe un état intermédiaire
|I)=‘ EOA, EOB; (K, p)>. Cet état correspond a un état ou les deux atomes sont dans I'état
fondamental et la présence d’'un photon de vecteur d’onde k et de polarisation p. Enfin, I'état
initial |f):‘EOA,Er'?,;O>. L'amplitude de probabilité peut se schématiser a partir d'un

diagramme qui dans le cas que nous considérons est donné par la figure (3.1). Les lignes
droites correspondent a I'évolution des particules (atomes) et la ligne ondulée a la propagation
du photon. Le diagramme se lit de bas en haut, les fleches indiquant le déroulement temporel

du processus.
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Em - g8

Figure 3.1. Exemple d’une représentation diagrammatique de I'interaction entre deux atomes A et B par
échange de 1 photon transverse. L’atome A initialement dans un état excité d’énergie Em émet un photon. Le
photon est ensuite absorbé par I'atome B initialement dans I'état fondamental. Suite a Iémission puis
I'absorption du photon, I'atome A se retrouve finalement dans son état fondamental et I'atome B dans un état

excité.
L’élément de matrice de I’'Hamiltonien effectif s’écrit alors :

1
E, -E,-

m

M ={f[m]i)= & (8 10 ) 39

Dans la limite, ou I'énergie du photon est grande devant la différence d’énergie entre les deux

états (hw >> E,, - Eg), I'élément de matrice M est inversement proportionnel au cube de la

distance D entre les deux atomes:
1

. o 1 . . .
On retrouve ainsi, le couplage dipolaire standard en hE entre deux dipdles en interaction.

Dans le cas décrit précédemment, I'état initial et I'état final impliquent tous les deux, un atome

excité et un atome dans son état fondamental.

Nous allons maintenant nous intéresser au cas ou les deux atomes neutres sont dans leur état
fondamental avant et apres l'interaction. L’objectif de ce paragraphe est, rappelons-le, de
mettre en évidence I'existence d’une longueur caractéristigue. Dans ce but, nous nous

limiterons dans la suite a une description qualitative.
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L’émission d’'un photon par I'un des atomes dans I'état ‘EOA> s'accompagne nécessairement

d’une tansition vers un état excité‘ Erﬁ>. La conservation de I'énergie nécessite alors une

absorption ou une émission ultérieure pour permettre un retour de l'atome a I'état

fondamental‘ E§>. Le cas le plus simple consiste a considérer I'émission et I'absorption par le

méme atome. Toutefois dans cette situation le deuxiéme atome est spectateur et il n’y a donc
pas d’interaction entre les atomes. Pour que les deux atomes soient impliqués, il faut au
minimum que deux photons soient échangés. Dans la figure 3.2, sont représentés deux

exemples de diagramme décrivant un tel processus.

‘ A B r 3 A B
t A B f E” EB
E, g B 0 —— —b5
.\,\’\,\A"\/\_,\‘ e
EA 1+ +En |EA - JEB
M hw
B
A | +4E | Er | =

Figure 3.2. Deux exemples de diagramme de I'interaction entre deux atomes neutres A et B qui restent dans
leur état fondamental par échange de deux photons. A gauche, I'atome B absorbe le photon émis par A avant

d’émettre lui aussi un photon .A droite, I'atome B émet un photon avant d’absorber le photon émis par A.

L’'amplitude de probabilité pour que le systeme reste dans I'état initial permet de calculer la
variationDE de I'énergie de cet état initial. Cette variation d’énergie dépend de la distance D
entre les atomes : c’est I'interaction de Van der Waals. Nous ne calculerons pas cette variation
d’énergie mais nous pouvons remarquer que les différents modes du champ transverse ne
contribuent pas de fagon uniforme a l'interaction. La densité de modes est en kdk, ce qui
signifie que les modes sont peu nombreux pour les basses fréquences. De plus, les modes de

vecteurs d’ondes élevés se brouillent mutuellement par suite de la variation rapide, d’'un mode

a l'autre, de la différence de phase entre les facteurs gkRagt gkRe qui apparaissent dans les

eléments de matrice d’interactions relatifs a chaque photon échangé. C’est pourquoi, la
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contribution essentielle & l'interaction est issue des modes dont la longueur d’onde est de

I'ordre de la distance D entre les atomes.

Deux cas peuvent alors étre distingués selon que I'énergie de ces photons est grande ou petite

par rapport a I'énergie d’excitation des atomes, soit typiquement|Em - E0| .

Le premier cas correspond a une distance D devant la longueur caractéristique des atomes

donnée parl gome :h/C(E ) Eo|' L'ordre de grandeur typique de cette longueur est de
m

100nm pour une différence d’énergie entre I'état excité et I'état fondamental |Em - Eo|de

I'ordre de 1eV. L’énergie d’excitation des atomes est alors négligeable devant celle des photons

intermédiaires. Inversement pour une distance grande devant| ome, I'énergie d’excitation des

atomes devient prépondérante :

v Pour D <<| 44me, I'énergie des photons concernés est alors grande, leur durée de vie est

alors limitée a un intervalle de temps trés court devant le temps pendant lequel les deux
atomes sont excités. Dans une représentation diagrammatique, les lignes des photons sont
alors quasi-horizontales ce qui correspond a un processus quasi instantané. Ceci revient
donc a considérer la vitesse de la lumiére infinie. Cette limite, correspond a l'interaction de

Van der Waals habituelle entre deux atomes, la dépendance avec la distance est alors

. 1 . . - :
donnée:DE u —& (Cette dependance est donnée par les variations de la matrice M (en
D

1/D3 précedente qui apparait deux fois dans le calcul de DE ).

v' D >>1 40ome, I'énergie des photons échangés est faible devant I'énergie d’excitation des

atomes. A trés grande distance, le processus global peut étre considérée comme I'émission
quasi instantanée d’une paire de photons par I'un des atomes, suivie par I'absorption de la
paire par I'autre atome apres un certain intervalle de temps. Une telle situation peut étre

décrite par le diagramme de la figure 3.3.
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Figure 3.3. Exemple de processus d’échange de deux photons qui devient prépondérant a grande distance.
L "énergie des photons virtuels est trés faible devant I'énergie d’excitation des atomes. De fait, la durée d’excitation

virtuelle de chague atome est trés courte devant le temps de propagation des photons.

. . . . . 1
Dans ce cas, l'interaction est donnée par une dépendance en distance deDE — . Clest
D

I'interaction de Van der Waals dans le régime non retardé. 1l s’agit de I'effet Casimir et Polder
qui ont été les premiers a calculer I'interaction de Van der Waals en considérant la vitesse finie
des photons entre deux atomes neutres et entre un atome et une plaque parfaitement
conductrice [2]. Dans la continuité de ces travaux, H.B.G. Casimir réalise que ses résultats
peuvent s'interpréter a partir de la notion d’énergie du vide et calcule la force entre deux

miroirs parfaits. C'est la force de Casimir.

Nous venons de voir que I'interaction de Van der Waals décroit plus rapidement a grande
distance qu’a courte distance. Le passage d’un régime a l'autre se fait pour une distance D de
I'ordre de la longueur d’'onde des rayonnements propres des atomes. Pour des surfaces
métalliques, cette distance caractéristique est la longueur plasma qui est typiquement de I'ordre
de 100nm. L’existence d’une distance caractéristique brise I'invariance d’échelle. La force de
Van der Waals ne suit donc pas une loi de puissance, sauf dans les deux cas limites des trés

courtes et des trés grandes distances.
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11.1.2. LA FORCE DE CASIMIR DANS LE CAS IDEAL.
11.1.2.1. FLUCTUATIONS DU VIDE ET FORCE DE CASIMIR

En physique classique, il est tout a fait concevable de considerer, dans la limite idéale d’un
espace vide, I'absence compléte de matiére et de rayonnement. Toutefois, la naissance de la
théorie quantique a bouleversé nos conceptions du vide en imposant de considérer le vide
comme rempli des fluctuations quantiques du champ. La découverte du rayonnement du
corps noir a été un des événements précurseurs du développement de la mécanique quantique.
En effet, les théories classiques étaient insuffisantes pour décrire ce phénoméne et ont conduit
a la « catastrophe de l'ultraviolet ». C’est pour expliquer les propriétés de ce rayonnement que
Planck a introduit en 1900, sa premiére loi qui fut un des fondements de la mécanique
quantique. Cette loi donne I'énergie moyenne E pour un mode du champ électromagnétique
en fonction de I'énergie d’'un photon 7w (avecr la constante de Planck) et le nombre moyen

de photonsT dans ce mode, selon la relation :

E=mhw=— " (3.8)
Aw
eXp(F) -1
B

Avec kg la constante de Boltzmann et T la température. Toutefois cette loi implique qu'il est

toujours concevable de considérer un espace vide sans présence ni de matiére, ni de
rayonnement. En effet, dans cette formule, le nombre moyen de photons atteint 0 pour une
température nulle. Toutefois, en 1912 Planck reprend sa description est obtient une formule

différente de la premiere donnée par :

E=(n+ %)hw (3.9)

Le terme supplémentaire %hw est appelé fluctuations du vide et reste méme pour une

température nulle. En effet dans cette limite, il subsiste les fluctuations quantiques du champ

qui contribuent a I'énergie moyenne a raison de la moitié de I'énergie d’un photon par mode.

Ainsi, en mécanique quantique le vide est défini comme I'état d’énergie minimale. L’énergie est

minimale quand seules les fluctuations du vide sont présentes.
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En 1949, Casimir réalise que la force de Van der Waals dans le régime retardé peut
s'interpréter a partir de la notion d’énergie du vide [3]. Il observe que I'énergie du vide calculée
en présence de deux miroirs dépend de leur distance. 1l en déduit que les fluctuations du vide
exercent une force sur les parois de la cavité formée par ces deux miroirs. Casimir consideére
alors un cas idéal ou la cavité est formée par deux miroirs parfaitement plans, paralleles entre
eux et séparés d’une distance L. Il suppose que la surface S de ces miroirs est beaucoup plus
grande que la distance de séparation afin de négliger les effets de la diffraction aux bords du
miroir. Enfin, en considérant des miroirs parfaitement réfléchissants, il parvient & donner une
expression pour I'énergie et la force mécanique exercée par les fluctuations du vide. Les

expressions de la force de Casimir et de I'’énergie sont données par [4]:

2
F=Jop”A (3.10)
240L%
2
g=P"A (3.11)
720L3

La force est attractive et I'énergie est une énergie de liaison. La convention de signe est celle la
plus couramment utilisée sur les travaux de I'effet Casimir. Dans I'expression de la force de
Casimir et de I'énergie pour des miroirs parfaits, seul les paramétres géométriques et les

constantes fondamentales 7 et cinterviennent.

111.1.2.2. PRESSION DE RADIATION EXERCEE PAR LES FLUCTUATIONS DU
VIDE

En 1988, P.W. Milonni propose une interprétation intuitive de la force de Casimir en utilisant
le concept de pression de radiation [5]. Pour cela, Milonni a calculé la pression de radiation
exercee par les fluctuations du vide a l'intérieur et a I'extérieur d’une cavité formée par deux

miroirs parfaitement réfléchissants, paralleles et séparés d’une distance L :
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continuum discret continuum

Figure 3.4. Schéma descriptif de la force de Casimir a partir de la notion de pression de radiation exercée par les
fluctuations quantiques du vide. En haut, en I'absence de cavité, une infinité de modes électromagnétiques du vide
sont présents. La présence de la cavité, en bas, impose des conditions aux limites sur les modes du champ
intracavité. A I'extérieur de la cavité, tous les modes persistent. Les pressions de radiation exercées sur les parois

internes et externes de la cavité par les fluctuations du vide induisent une force attractive: la force de Casimir.

Les conditions aux limites, imposées par la cavité, discrétise les fréquences permises pour les
modes du champ électromagnétique du vide, a I'intérieur de la cavité. A I'extérieur de la cavité,
les modes du champ électromagnétique du vide forment un continuum de fréquences
permises. Le nombre de modes présents a l'intérieur de la cavité et a I'extérieur de la cavité est
infini. De fait, les pressions de radiation exercées par les fluctuations du vide, a I'intérieur de la

et a I'extérieur P

cavité P, .

- sont infinies. Le probleme de la divergence imposee par la valeur
infinie de I'énergie du vide, est habituellement contourné en imposant une frégquence de
coupure. Cette fréequence de coupure vient naturellement dans le cas des materiaux reels qui
sont tous transparents aux hautes fréquences[6]. P.W.Milonni « régularise » cette divergence et
obtient une valeur finie pour la différence qu’il démontre étre égale a la force de Casimir par

unité de surface selon la relation:

(3.12)
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La description de la force de Casimir par H.B Casimir puis interprétée par Milonni considére
un cas idéal (miroirs parfaitement réfléchissants, lisses, a température nulle et dans une
geométrie plan-plan) différent des situations réelles expérimentales. Lifschitz a été le premier a
etudier les effets de la force de Casimir dans une situation plus réaliste en considérant des

miroirs diélectriques.

Ces derniéres années, S. Reynaud et A. Lambrecht (LKB, ENS Paris) ont étudié les effets de
la force de Casimir avec pour objectif essentiel une comparaison précise entre les résultats
expérimentaux et les prédictions théoriques. Cest pourquoi, notamment dans le cadre de la
thése de C. Genet [3], ils se sont intéressés aux corrections par rapport au cas idéal en prenant

en compte les points suivants:
v’ La prise en compte de la géométrie sphére-plan, qui comme nous le verrons, est la

situation la plus souvent envisagée pour les experiences.

v' La prise en compte de la réflectivité optique notamment des métaux, laquelle dépend de la

fréquence du champ incident, contrairement aux miroirs parfaits.

v' La prise en compte des effets de la température, la totalité des expériences étant effectuée

a température ambiante.

v" Enfin la prise en compte de la rugosité.

11.1.3. LA FORCE DE CASIMIR DANS LE CAS REEL.

[11.1.3.1. FORCE DE CASIMIR ENTRE DEUX MIROIRS DIELECTRIQUES

Le paragraphe 111.1.3 reprend pour I'essentiel, les travaux du groupe de S. Reynaud. lls sont
décrits en détails dans la thése de C. Genet [3]. C’est pourquoi, hous nous limiterons a une

description qualitative sans rentrer dans les détails des calculs.

Leurs méthodes sont baseées sur le fait que les fluctuations quantiques du vide obéissent aux
lois de I'optique. Dans cette approche, ils ont calculé la force de Casimir comme la différence
des pressions de radiation entre les cotés externes et internes des miroirs notés 1 et 2 (Figure

3.5). La geométrie étudiée est celle d'une cavité Fabry-Perot formée par deux miroirs
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parfaitement plans, paralleles entre eux et de surface infinie. Un mode se propageant dans le
vide est defini par les 2 composantes transverses k et k; et 1 composante longitudinale k; de
son vecteur d’onde et sa polarisation. La géométrie est invariante par translation dans le plan
transverse (x,y). Ainsi, lors d’'une diffusion stationnaire les vecteurs d’ondes transverses se
conservent, tout comme la fréquencew. Les vecteurs d’ondes transverses seront considérés

comme spectateurs pour le calcul de la force.

1 2

A
v

|
|

A

«— «—
Xl—
y 4

Figure 3.5. Géométrie de la cavité Fabry-Perot formée par les miroirs 1 et 2 partiellement réfléchissant. Les

fleches représentent les champs entrants et sortants de la cavité qui participent a la pression de radiation.

La différence de pression de radiation exercée sur les 2 faces du miroir 1 et du miroir 2 est

donnée par la relation suivante:

(Ry) = § cos” qwy,(1- g) =-(R) (3.13)

avec g, la fonction d’Airy de la cavité pour le mode m. g, est reliée au coefficient de

réflexion des miroirs 1 et 2 par la relation :

2
1- ‘rk‘i[w] NS [w]‘

Om = G (W] =( — (3.14)
‘1- rk'f:)L[W]rk'oz[W]ez'kZL

La fonction d’Airy fait intervenir directement les coefficients de réflexion r1 et r2 des miroirs.
Ces coefficients de réflexions traduisent la réponse optique des miroirs et dépendent de la
fréquence de l'onde incidente. Ainsi, a I'extérieur de la cavité, la pression correspond
simplement a la pression de radiation du vide. A I'intérieur de la cavité, la pression du vide est

modulée par la fonction d’Airy qui décrit la densité spectrale de la cavité. De fait, les
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fluctuations sont augmentées ou diminuées selon que leur fréquence correspond ou pas a un
mode de la cavité. La force de Casimir est alors donnée par le bilan des augmentations et des

reductions en sommant sur tous les modes.

Dans cette approche, la force de Casimir et I'énergie entre deux miroirs diélectriques

s'écrivent :
IA g IR sk (£ - 12T (3.15)
2p A 4p20
_hA o A%k, 1 el rp[w] U
-d = (3.16)
“2p 2 O 201 EEETR

avec A I'aire des miroirs, et f,P[w] est relié a la fonction d’Airy par la relation :
gl =1+ f2[w] + 71w . (3.17)

Enfin r kp[w] est relié aux coefficients de réflexions selon la relation :

Jik,L

r Pw] =riwirbwle (3.18)

La somme sur p correspond a la somme sur les deux polarisations transverses. L'intégrale

d%k - -
c‘)—zrassemble les intégrales sur les deux vecteurs d’onde transverses (kx et ky). L'intégrale

sur les fréquences traduit I'intégrale sur le vecteur d’onde k. selon le changement de variable :

2
k2 :‘2’—2- kK2 b k,dk, :%V (3.19)

Il est & noter que l'intégrale sur les fréquences s’effectue de 0 jusqu’a I'infini. Ceci signifie que
I'expression de la force de Casimir tient non seulement compte des ondes progressives mais
aussi des ondes évanescentes qui, malgré leur localisation a la surface, contribuent a la
pression de radiation exercée sur les miroirs. Ces modes évanescents sont notamment associés

a la dissipation dans les matériaux.

Ainsi, les travaux présentés ici expriment la force de Casimir en fonction des coefficients de
réflexion dans le cas des miroirs diélectriques. Cette formulation prend donc en compte la

réponse optique des miroirs. A partir de différents modeles décrivant la réponse optique des
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métaux par une permittivité, leur approche leur a permis d’étendre leur étude aux miroirs
métalliques et de calculer ainsi les corrections liées aux effets de la conductivité des métaux.
Or comme nous le verrons a la fin de ce chapitre, les expériences, réalisées ces dernieres
années, ont été effectuees entre deux miroirs métalliques. Ce qui souligne le grand intérét d’'une
telle étude pour la comparaison entre les expériences et la théorie. Ainsi dans ce qui suit nous

allons presenter les principaux effets de la conductivité sur la force de Casimir.

[11.1.3.2. CORRECTIONS DE CONDUCTIVITE.

Les équations (3.15) et (3.16) donnent les expressions de la force et de I'énergie de Casimir en
fonction de la réponse optique des miroirs diélectriques. Ces expressions font intervenir
directement les coefficients de réflexion eux-mémes reliés a la permittivité des matériaux. Bien
que calculer pour des miroirs diélectriques, cette formulation est générale et peut s'appliquer a
tout type de miroirs. De méme que pour des miroirs diélectriques, pour des miroirs
métalliques la réponse optique peut s’exprimer a partir des constantes diélectriques. Les

constantes diélectriques doivent alors prendre en compte la présence d’électrons libres.

L'influence de la conductivité des métaux sur la force de Casimir peut étre évaluée
relativement a la prédiction de Casimir dans le cas idéal. La correction de conductivité sur la

force de Casimir hg ou sur I'énergie hg est alors exprimée par le rapport entre la force de

Casimir pour des miroirs réels et la force de Casimir pour des miroirs parfaitement

réfléchissant selon la relation :

F
he=—o 3.20
FTE (3.20)
E
he =— 3.21
= (3.21)

Les expressions des facteurs correctifs sont alors données par les formules générales :
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60L4 il
Gj Gj 1- r P[ix] (322

0

h, QOL: 4 Ollzkojxln[l- r 2[ix]] (3.23)

Les expressions sont donnees comme une intégrale sur les frégquences imaginaires

avecw =ixetk, = ik .

Pour calculer les facteurs de corrections, A. Lambrecht et al. ont considéré différents modéles

pour décrire laréponse optique des métaux :

v Le modele plasma qui leur a permis d'effectuer des calculs analytiguement. Dans ce

modéle, la permittivité sur les fréquences imaginaires est donnée par la relation:

2

e(ix) =1+ W_;’ (3.24)
X

avec W, la fréquence plasma, qui est reliée a la longueur plasma par la relation:

2pc \ : : : o
Wp :I—p . Le modéle plasma bien que simple permet de souligner le role de la
p

longueur plasma. En effet, cette longueur plasma pour les meétaux est équivalente a la
longueur caractéristique des atomes | 4ome décrite dans le premier paragraphe. Elle est
la longueur caractéristique de la force de Casimir et délimite de méme, deux régimes
limites : pour L <<| D les fréquences des modes mises en jeu sont supérieures a Wp.
Pour ces fréquences, les métaux sont de mauvais réflecteurs et la force est alors
inférieure a la force idéale. Pour L >>| o les métaux deviennent des réeflecteurs parfaits
pour les fréquences mises en jeu et la force tend vers la force idéale. Pour des meétaux,

I p est de I'ordre de 100 nm. Enfin, le modele plasma est étroitement lié aux plasmons

de surface. Des études récentes ont montré le réle important de l'interaction entre les

plasmons de surface des deux métaux dans la force de Casimir a courte distance. [7] [18]
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v' Le modele de Drude qui permet non seulement de décrire la réponse plasma des électrons

de conduction, mais contrairement au modele plasma prend aussi en compte les effets de

dissipation.

iX) =1+ W% 3.25
e(ix) = m (3.25)

avec C défini comme I'inverse du temps moyen de relaxation.

v' La derniére méthode utilisée consiste a prendre a calculer les permittivités a partir des
données optiques tabulées. Cette méthode permet contrairement au deux premiers

modeles de prendre en compte les transitions électroniques interbandes.

Nous n’irons pas plus loin dans la description des différents modeles. Toutefois, nous
montrons sur la figure 3.6, issue de la thése de C. Genet, les résultats obtenus sur le calcul des
facteurs de corrections de la force de Casimir entre deux miroirs métalliques (Au) selon que la
réponse optique de I'or est modélisée a partir du modele plasma ou définie a partir des

données optiques tabulées.

1.0

08

0.6

;‘F === plasma

donnees optiques

0.1 1 10
L[um]

Figure 3.6. Facteurs de correction de la force de Casimir pour I'or en fonction de la distance intracavité. La

réponse optique de I'or est modglisée a partir du modele plasma ou définie a partir des données optiques tabulées.

La différence principale entre les modeles se situe aux courtes distances. Cette différence

souligne I'importance de prendre en compte les transitions inter-bandes pour une description
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precise de la force de Casimir. A grande distance, les miroirs tendent vers des réflecteurs

parfaits, ainsi le modéle plasma est un modele correct pour les distances supérieures a 500nm.

La figure 3.7, issue de méme de la thése de C. Genet, donne des valeurs numériques des
coefficients de corrections de la force et de I'énergie pour differents métaux et différentes
distances. Les facteurs de corrections ont été calculés a partir des données optiques tabulées.
Ce tableau permet de voir clairement l'influence quantitative de la conductivité finie des
miroirs sur le calcul de la force de Casimir. Pour une distance de 100 nm, la force est
notamment modifiée d’'un facteur 2 environ. A grande distance les facteurs de correction
tendent vers 1, de fait la force tend vers le cas idéal des réflecteurs parfaits. La diminution de la
force entraine un changement de la loi de puissance aux courtes distances par rapport aux

grandes distances.

Al Au Cu
o |01 pm]  0.55 048 .48
ne (0L pm]  0.63 .23 (.33
o [0.5 pm]  0.8) 0.81 .81
ne (0.5 pm] 088 052 .55
e [3.0 pm] 0,96 0.96 (.96
ng [3.0 pm| 097 0.97 0.97

Figure 3.7 : Facteurs de corrections de la force de Casimir et de I'énergie pour différents métaux (Au, Al, Cu) et
differentes distances de séparation. Ces facteurs de correction ont été calculés a partir des données optiques

tabulées.

Ainsi nous venons de voir la correction sur la force de Casimir idéale apportée par la prise en
compte de la conductivité finie des métaux. Dans cette description, la force et I'énergie entre
deux miroirs réels s’écrivent sous la forme d’'un facteur correctif multiplié par la force et
I'énergie dans le cas idéale :

F=h.F_ (3.26)
E=h.E_ (3.27)
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Toutefois, cette description ne tient pas compte des effets thermiques. Dans le paragraphe
suivant nous décrirons brievement les influences de la température. La formulation de ces

effets est équivalente, a celle décrite ci-dessus ; dans le sens ou le traitement effectué consiste
a calculer un facteur correctif (hT,: ,hTE) par rapport a la force dans le cas idéal. Dans ce cas,
et en négligeant les corrélations entre les effets thermiques et de conductivités, la force totale
et I'énergie s'écriront :

F=hF_=hhlF_ (3.28)

E=hE, =h.h[E_ (3.29)

[11.1.3.3. CORRECTIONS THERMIQUES

A température nulle, I'énergie du champ se réduit a la contribution du vide Ehw par mode de

fréquencew. A température non nulle, pour obtenir I'énergie du champ, il faut ajouter a
I'énergie du vide I'énergie apportée par le nombre moyen de photons par mode donné par la
loi de planck. Ainsi, pour le calcul de la force de Casimir, il faut considérer la pression de
radiation exercee par les fluctuations thermiques. Dans ce qui suit nous nous limiterons a une
description qualitative dans le but de faire ressortir un point essentiel qui est la gamme de

distance pour laquelle la correction thermique est prépondérante.

Qualitativement, les corrections thermiques doivent devenir importantes pour un mode de
. N 1 :
fréquence wlorsque I'énergie KgT est de l'ordre deEhw. Comme pour la correction de

conductivité, il est possible de définir une longueur caractéristique : la longueur d’onde

thermique | + donnée par la relation :

hc
|+ =——. (3.30)

kgT
L'existence d’une longueur caractéristique suggere que les effets de la température seront
différents selon si on considere des distances entre les miroirs supérieures ou inférieures a cette
longueur. A température ambiante, comme c’est le cas pour les expériences réalisées jusqu’a

présent, | 1 est de I'ordre de 7nm. Ceci implique a priori que la correction thermique et la
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correction de conductivité sont importantes dans des domaines distincts. On peut considérer,
que la cavité formée par les miroirs agit comme un filtre en fréquence et coupe les longueurs
d’ondes largement supérieures a la distance entre les miroirs. De fait, plus la température sera

faible (i.e. plusl 1 sera grand) plus les distances pour lesquelles les effets thermiques seront

importants seront grandes. Ainsi, & température ambiante, pour des distances inférieures au
micrometre, les effets thermiques n’auront pas d'influence sur la force de Casimir.
Inversement, I'étude expérimentale des effets thermiques nécessite des mesures a grande

distance ou a des températures plus élevées que la température ambiante.

La figure 3.8, montre I'évolution des facteurs correctifs de conductivité et de température en
fonction de la distance pour des miroirs d’Aluminium a température ambiante. Le facteur
correctif thermique est égal & 1 aux courtes distances puis il augmente pour une distance
proche de 2nm. Comme on pouvait s’y attendre, la prise en compte de la température

augmente la force par rapport au cas idéal. Notamment, la force est multipliée d’un facteur 3
pour une distance de 10nm.

3.0
—— P
20
Mg Al )
1.0 fomrmeme e 2P
09 }
0.8 |
0.7 }
0.6 |
0.5 '
0.1 1.0 10.0

L[um]

Figure 3.8. Facteurs correctifs de la force de Casimir entre deux miroirs d’aluminium. Le trait plein correspond
au coefficient de correction total. La fleche rouge indique la correction thermique et la fleche bleue la correction de

conductivité.

Dans le but de comparer les expériences réelles aux prédictions théoriques, A. Lambrecht et al.
ont étudié l'influence de la conductivité des métaux et de la température sur la force de
Casimir. Leurs résultats sont en partie synthétisés par la figure précédente. Toutefois, pour une

comparaison plus precise, il est nécessaire de tenir compte de la géométrie exacte des
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expériences. Or, la plupart des expériences sont realisees dans la géométrie sphere-plan et
pour des miroirs qui présentent une rugosité non nulle. Dans le paragraphe suivant nous allons

décrire les effets de la géométrie sur la force de Casimir.

[11.1.3.4. CORRECTIONS GEOMETRIQUES

Géométrie sphére-plan

Le calcul de la force de Casimir entre des miroirs parfaitement réflecteurs dans une géométrie
sphére-plan est habituellement obtenu a partir de I'approximation de proximité. Cette
approximation, dans une vision simple, permet de calculer la force en ajoutant les

contributions des différentes distances comme si elles étaient indépendantes.

Une condition nécessaire pour la validité de cette approximation est que le rayon de courbure
de la sphére considéree est grand devant la distance de séparation la plus proche (R>>L). Les
expériences réalisées ces derniéres années respectent cette condition avec des rayons de
sphéres supérieures a plusieurs dizaines de micrometres et des distances sondées infeérieures a 1

micrometre.

L’approximation de proximité consiste a calculer la force pour une géométrie quelconque a
partir de la force dans la géométrie plan-plan. Pour cela, la force dans la geométrie considérée

(F,) est donneée par l'intégrale sur la surface de la force d’interaction par unité de surface entre
deux plans paralleles (F,.,) définis localement le long de la surface des corps:
.d’r
Fy = o?Fp.p(L(r))
La longueur L (r)est la distance de séparation entre les deux plans paralléles définis

localement. La distance r correspond a la position transverse (le plan x,y). Dans le cas d’une
interaction sphére plan, cette longueur est donnée par la relation :
2

L(r)=L+ ZT_R (3.31)

Pour la force de Casimir, 'approximation de proximité relie la force d’interaction sphéere-plan a

I'énergie de Casimir dans la configuration plan-plan selon la relation :
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Fo(L)= ZpTREp.pm (332)

Ainsi, dans le cas de la géométrie sphere plan la force de Casimir (en tenant compte des

corrections thermiques et de conductivite) peut s'écrire :

hep?

F..(L)=2pR
=p(b)=2p 720L°

htot( )_ htot( ) (333)

360 L®

Cette expression inclue les effets de la géométrie, de la conductivité finie et de la température.
Cest elle qui est utilisée pour comparer les préedictions théoriques avec la plupart des
expériences réalisées récemment. Cette comparaison conduit a un trés bon accord, de I'ordre

du pourcent.

Rugosité des surfaces

Les prédictions théoriques doivent prendre en compte les différences entre les modéles
réalistes des expériences et la configuration idéale initialement considérée par Casimir. Nous
avons décrit jusqu'a présent, les corrections liées a la conductivité finie des miroirs, les
corrections thermiques et la configuration sphéreplan. La plupart des expériences sont
réalisées pour des distances de séparation inférieures au micrometre. Pour ces expériences, il
faut considérer une derniere correction liée a la rugosité des surfaces en regards. Etant donnée
les distances sondées lors des expériences, cette correction, avec la correction de conductivité,
doit étre nécessairement prise en compte pour une comparaison fiable avec les prédictions
théoriques. Nous ne detaillerons pas les calculs (habituellement basés sur I'approximation de
proximité) des corrections de rugosité sur la force de Casimir. Toutefois pour avoir une vision
des effets de la rugosité sur la force de Casimir, nous donnons la formule généralement utilisée
par les différents groupes pour decrire leurs expériences [10][13]. Ils obtiennent la force de

Casimir globale (F,) en multipliant la force de Casimir corrigée par les effets decrits

précédemment (F) par un facteur multiplicatif selon la relation:

Fot(2) = F(Z)é'L+ 6(;, 29 +1§

4
29 (3.34)
Zg ezgy

Ou z défini la distance moyenne entre les deux surfaces, et A, est 'amplitude moyenne de la

rugosité qui est mesurée en générale par AFM. La correction de rugosité ainsi exprimee est
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calculée pour des miroirs parfaitement réflechissants et ne suppose aucune corrélation avec la
correction de rugosité. Récemment, P.A Maiai Neto, A. Lambrecht et S. Reynaud ont étudié
la correction de rugosité en tenant compte de la corrélation entre la correction de rugosité et
de conductivité [19]. Cette correction a été trouvéee toujours plus importante que pour les

études qui ont abouti a la relation (3.34).

Enfin, la correction de rugosité telle quelle est exprimée dans I'équation (3.34) montre
clairement que la rugosité des surfaces métalliques tend a augmenter I'attraction entre les deux
surfaces.

111.2. TOUR D’'HORIZON DES MESURES DE LA FORCE DE
CASIMIR.

Nous avons décrit précédemment, a partir des travaux de A. Lambrecht et al, les corrections
(géomeétrie, conductivité, température) apportees a la force de Casimir pour permettre une
comparaison précise entre la théorie et les expériences. Nous avons vu notamment que
certaines corrections sont importantes, d’autres non, selon les gammes de distances bien
distinctes. Ainsi, ces corrections devront étre prises en compte ou non selon les distances
sondées lors des expériences. Inversement, pour Vérifier expérimentalement les différentes

corrections, il sera nécessaire de considérer des gammes de distances précises.

Le but de ce paragraphe est de donner un tour d’horizon des expériences récentes sur les
mesures de la force de Casimir. Cette description ne sera pas exhaustive mais permettra de
montrer les orientations principales des mesures effectuées ces derniéres années. Notamment,
le choix de la géométrie qui en générale correspond a une configuration sphere-plan. La
motivation premiere étant de s’affranchir des difficultés de maintenir le parallélisme entre deux
plans en mouvement. Le choix des miroirs, s’est focalisé principalement sur des mesures or-
or. L'utilisation de I'or permet notamment de s’affranchir au maximum des charges parasites et
des contaminants. Enfin, ces bréves descriptions montreront les distances sondées lors des
derniéres expériences. Les distances majoritairement sondées se situent autour de la longueur
d’onde plasma des métaux. Seules quelques expériences ont sondé des gammes de distance
plus élevées en s'approchant du régime pour lequel les conducteurs sont de parfaits réflecteurs
[8][9]. Ce régime correspond aussi a celui ou les effets de la température attendus sont

importants. Toutefois, il correspond a un domaine ou la force devient tres faible et donc tres
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difficile @ mesurer. C’est pourquoi actuellement, aucunes évidences expérimentales des effets

thermiques n’ont été jusqu’alors observées de maniere probante.

Expérience du groupe de U. Mohideen [10]:

U. Mohideen a utilise un AFM pour effectuer ses expériences. Le principe de la mesure ainsi
que le dispositif expérimental (figure 3.9) est similaire a celui que nous avons utilisé au cours de
cette these et qui est décrit en détail dans le chapitre V. La géomeétrie utilisée correspond donc
a une configuration sphére-plan. La sphére de polystyréne a un diamétre de 191nmet est
recouverte d’or. L’échantillon est un disque de saphir également recouvert d’or. Auparavant,
U. Mohideen a effectué des mesures identiques avec des surfaces d’Aluminium sur lesquels
une fine couche d’or et de Palladium était déposé pour s'affranchir des effets de I'oxydation
[11][12]. La superposition des couches métalliques compliquant le traitement théorique, les ont

conduit par la suite a considérer des matériaux inertes chimiquement comme l'or.

yﬂ’f -

fzf\\é;;ﬂ

Figure 3.9 : Schéma du dispositif expérimental utilisé par U. Mohideen pour mesurer la force de Casimir entre
une sphere et une surface plane.

Les mesures ont été réalisées en mode statique, autrement dit, elles correspondent a une
mesure de la déflexion du microlevier en fonction de la distance. La figure 3.10 montre la
courbe expérimentale de la mesure de la force de Casimir pour des distances de séparation
variants de 60 a 350 nm. La courbe expérimentale est une moyenne sur 30 mesures. L’écart
quadratique moyen entre les données expérimentales et la théorie vaut 3,8 pN. Ainsi, La
précision affichée par rapport aux prédictions théoriques (en tenant compte de la conductivite
finie de l'or et de la rugosité des surfaces) est de I'ordre de 1%. Cette expérience est

actuellement considérée comme la référence pour les mesures de force de Casimir.
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Figure 3.10: Mesure de la force de Casimir en fonction de la distance. La courbe expérimentale est une

moyenne sur 30 mesures.

Expérience du groupe de F. Capasso [13][14]:

Le dispositif expérimental utilisé par le groupe de F. Capasso pour mesurer les effets de la
force de Casimir est basé sur la technologie de MEMS. lls ont élaboré une balance de torsion
qui leur ont permis d’effectuer des mesures en mode dynamique et en mode statique. Le
dispositif expérimental est représenté sur la figure 3.11. La partie supérieure de la balance de
torsion ainsi que la sphéere (R=100rm) est recouverte d’une couche d’or.

Figure 3.11: Schéma du dispositif expérimental utilisé par F. Capasso pour mesurer la force de Casimir entre

une spheére et une surface plane.

Les mesures en mode dynamique leur ont permis de démontrer la profonde influence de la
force de Casimir sur le fonctionnement des micro-systemes oscillants. Notamment, ils ont
observé le comportement non linéaire des oscillateurs induit par la force de Casimir. Nous

reviendrons sur ce point dans le chapitre VII.
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Les mesures en mode statique consistent a detecter les variations de I'angle de rotation du
pendule de torsion en fonction de la distance de séparation. La figure 3.12 montre les résultats
expérimentaux de la mesure de la force de Casimir pour des distances de séparation variant de
1nma environ 80 nm.

800
ﬁ.ﬂlA ]
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Figure 3.12. Angle de rotation du plateau supérieur de la balance de torsion sous I'effet de la force de Casimir en
fonction de la distance de séparation. L’ajustement (en rouge) a été obtenu en tenant compte des effets de la
rugosité et de la conductivité finie de I'or. En vert, est représentée la force électrostatique calculée pour une
différence de potentiel de 136 mV/. La tension a été choisie de telle sorte que les deux forces s’égalisent pour la

distance de mesure la plus courte.

La courbe expérimentale (points noirs) semblent en bon accord avec les prédictions théoriques
(courbes rouges) qui tiennent compte des corrections de rugosité et de conductivités. Les
auteurs indiquent que la correction apportee par la prise en compte de la rugosité ne peut pas
permettre d’obtenir une précision meilleure que 1% et il souligne qu’une augmentation de la
précision nécessite la diminution de la rugosité des surfaces. En 2000, T. Ederth s’est intéressé
a la préparation de surface dans le but d ‘effectuer des mesures de la force de Casimir a tres
courte distance et une grande précision[15]. Nous ne décrirons pas les mesures de force mais
nous voulons souligner les efforts réalisés pour leurs expériences en ce qui concerne la
préparation des surfaces. lls ont pu obtenir une surface d’or avec une rugosité RMS inférieure
a4 A au lieu de plusieurs nanomeétres comme c'est le cas habituellement pour des dépdts d’or

effectués par simple évaporation.

Expérience du groupe de E. Fischbach [16]:

Le dispositif expérimental utilisé par le groupe de E.Fischbach est similaire a celui utilisé par le
groupe de Capasso. Il est schéematisé sur la figure 3.13. lls ont utilisé une sphere d’alumine
recouverte d’'un dépdt d’'or de 200 nm. Le rayon de la sphere est de 300nm. La partie
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supérieure de la balance de torsion est recouverte d’un dépbt de cuivre d'épaisseur 200nm. I

s'agit de la premiére mesure précise de la force de Casimir entre deux métaux différents.

il o
Q . Au coated Ciptical
e —— sphere fiber

Micromachimed
oscillator

Figure 3.13: Schéma du dispositif expérimental utilisé par E. Fischbach pour mesurer la force de Casimir entre
une sphére et une surface plane.

Comme précédemment, ils ont effectué des mesures en mode statique et en mode dynamique.
La gamme de distance sondée s’étend de 1200 a 200 nm environ. Les résultats expérimentaux

sont montrés sur la figure 3.14.
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Figure 3.14. A gauche: Mesure direct de la force de Casimir en fonction de la distance de séparation. En bas,
est montrée la déviation entre la courbe expérimentale (points noirs) et la courbe théorique (trait continu blanc).
A droite: Mesure du gradient de la force de Casimir en fonction de la distance. De méme, la déviation entre la

courbe expérimentale (points noirs) et la courbe théorique (trait continu blanc)est montrée en bas.

La courbe de gauche correspond a la mesure de la force en fonction de la distance obtenue
directement par les mesures en mode statique. La différence entre la courbe expérimentale et

la courbe théorique est aussi représentée en dessous. L’accord entre les expériences et la
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théorie est affiche avec une précision meilleure que 1% sur la gamme de distance : 200-500

nm.

La courbe de droite correspond aux variations du gradient de la force de Casimir en fonction
de la distance obtenue a partir du décalage de la frequence de résonance de I'oscillateur. En
utilisant un systeme de detection basé sur une boucle a verrouillage de phase et pour un temps
d’intégration de 10s, ils obtiennent une résolution en decalage de fréquence de 10 mHz. Ce qui
leur permet d’obtenir une sensibilité en force de6fN /~[Hz. Comme nous le verrons
(chapitre VII), cette resolution est de 10 a 50 fois meilleure que la résolution que nous avons
obtenue avec un microlevier lors des mesures avec I'AFM Omicron. Toutefois, nous avons
aussi effectué des mesures avec un systeme de détection basé sur une boucle a verrouillage de
phase en utilisant un diapason piézoélectrique comme oscillateur et comme nous le verrons, la
résolution en fréquence gque nous avons alors obtenu est de quelques mHz). Aux plus courtes
distances, ils observent une déviation des courbes expérimentales par rapport aux prédictions

théoriques. lls attribuent en partie cette déviation aux effets non linéaire.

Expérience du groupe de G. Bressi [9]:

Depuis I'expérience de Spaarnay en 1958 [17], les expériences entreprises par G. Bressi et R.
Onofrio sont, a notre connaissance, les seules mesures qui considerent la géométrie initiale de
la force de Casimir, c’est a dire la configuration plan-plan. Pour cela, ils ont mis au point un
dispositif expérimental leur permettant de contréler le parallélisme des surfaces en interaction
avec une déviation angulaire inférieure a3.10 °rad . Le dispositif expérimental est montré sur
la figure 3.15.
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Figure 3.15: Schéma du dispositif expérimental utilisé par F. Bressi pour mesurer la force de Casimir entre une
surfaces planes et parallgles.

L’aire des surfaces en regard est de1,2” 1,2 mm?. Les deux surfaces paralléles en regard sont

d’une part un levier (nommeé cantilever sur la figure) en silicium libre d’osciller autour de son
point d’ancrage et une poutre épaisse en silicium (nommeée source sur la figure). Les surfaces
en regard sont recouvertes d'un depot de 50 nm de chrome. La mesure consiste a détecter les
variations de la fréquence de résonance du levier en fonction de la distance de séparation entre
les deux surfaces. La courbe expérimentale est montrée sur la figure 3.16.
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Figure 3.16. Observation de la force de Casimir. Le tracé de la courbe expérimentale donne directement le carré

du décalage de la fréquence de résonance en fonction de la distance de séparation.
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Les distances sondees sont supérieures a celles présentées précédemment, et elles varient de
500 nm a 3nm. La comparaison entre les prédictions théoriques et leurs mesures donnent une
précision de 15%. Toutefois, leur description théorique ne tient pas compte, ni de la correction
de conductivité pour les plus proches distances sondées, ni de la correction thermique pour

les distances les plus grandes.

Ainsi, dans ce chapitre, nous avons décrit quelques notions sur la force de Casimir. Nous
avons donné une interprétation intuitive de la force de Casimir a partir de la notion de
pression de radiation. Nous avons aussi décrit succinctement, les travaux du groupe de S.
Reynaud, qui permettent de décrire les effets de la conductivité finie des matériaux reels, de la
température et de la géométrie sur la force de Casimir. Enfin, nous avons décrit quelques
expériences recentes de mesures de la force de Casimir. Dans le chapitre suivant, nous allons
décrire les dispositifs expérimentaux que nous avons utilisés au cours de cette thése. Les

résultats obtenus seront quant a eux décrit dans les chapitres VI, VII et VIII.
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CHAPITRE IV. DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX

Dans ce chapitre, nous présenterons les principaux points expérimentaux qui conditionnent la

réussite des expériences entreprises:
v' La préparation du microcapteur sphére-microlevier de silicium et leur caractérisation.
v" Les techniques de préparation de surface sous ultra-vide.
v" Ladescription de '’AFM Omicron

Nous décrirons en fin de chapitre, les développements expérimentaux pour aller vers une

machine de forces faibles dédiée : analyse et réalisation d’un systeme de mesure.

IV.1. PREPARATION DU MICROCAPTEUR SPHERE-
MICROLEVIER DE SILICIUM

Nous avons vu dans le chapitre 11, les intéréts de travailler dans une configuration sphére-plan
dans notre stratégie de mesure. Les sphéres de rayon proche de 40 nm sont en polystyréne et
sont collées sur des micropoutres de silicium, en fait des leviers standard d’AFM. Le plan
utilisé est un monocristal d'or (111) préparé sous ultra-vide. De fait, la réalisation de nos

expériences repose sur deux points essentiels :

v’ Lapréparation de I'ensemble. sphére/microlevier avec principalement :
Qualité du collage
Positionnement de la sphére sur le microlevier

Préservation du cantilever (constante de raideur, réflectivité optique)

Qualité du dépdt métalliqgue (bonne adhésion, continuité électrique, faible

rugosité)

v' La préparation de la surface sous ultravide:

Minimisation de la rugosité a courte distance et longue distance

Décontamination de la surface (poussiére, charges parasites)
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IV.1.1. PREPARATION DES SPHERES.

IV.1.1.1. CHOIX DES MICROLEVIERS

La premiére étape consiste a choisir le microlevier qui servira de support pour la sphere. lls se

posent alors deux questions essentielles :

v" Le choix de la méthode :

Les mesures en mode statique pour des forces comprises entre 1 nN et 1 pN.

Les mesures en mode dynamique pour des gradients de forces variant de 10
N/ma 104 N/m

v La gamme de distances a sonder :

Les courtes distances pour sonder le régime de Van der Waals non retardé. Le
choix du microlevier doit permettre de réduire la distance pour laquelle I'instabilité
mécanique intervient.

Les longues distances pour sonder la limite de Casimir pour les miroirs parfaits
et les effets thermiques. Dans ce cas, la limite est donnée par la sensibilité de la
mesure. Pour se donner un ordre de grandeur nous supposerons gue cette sensibilité
est fixée par le bruit thermique et donc la temperature.

a)Mesures a grandes distances:

Pour des mesures en mode statique, les leviers utilises doivent assurer une grande sensibilité.
Ce qui en d’'autres termes signifie, que pour une force donnée, la déformation du microlevier
doit étre la plus grande possible. Ceci nous a conduit a choisir les constantes de raideurs les
plus faibles possibles. De plus, nous verrons en détails dans le chapitre V comment les effets
de moyenne permettent de s'affranchir au moins en principe des bruits de mesure et

notamment du bruit thermique qui augmente en k172,

En pratique, nous avons opté pour les microleviers les plus souples dont nous disposions. Ces
microleviers, de la marque « Mikromasch», ont une constante de raideur qui, d’apres le

constructeur se situe autour de 0,02 N/m pour des dimensions au voisinage de
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(340mmx35mmx1mm). A notre connaissance, ces constantes de raideur sont standards et il
n’existe pas dans le commerce de levier plus souple. C’est I'ordre de grandeur des constantes
de raideurs des microleviers utilisé par U. Mohideen pour ces expériences[1][2][3]. Nous
verrons par la suite que la constante de raideur mesurée avec preécision apres le collage de la
sphere donne une valeur tres proche de celle donnée par le constructeur. Cette solution est
donc la meilleure a partir des microleviers disponibles. Nous en verrons le potentiel

intrinseque pour des mesures de forces faibles et comment I'ameliorer pour le futur.

Pour des mesures en modes dynamiques, comme nous le verrons dans le chapitre V, la

sensibilité en gradient de force fixé par le bruit thermique est donnée par f 4k‘ﬁ?T5> (avec
Qw. (7
0 '0SC

<zosc>est I'amplitude d’oscillation du microlevier, Q le facteur de qualite, Wo la fréquence de

résonance du microlevier et B la bande passante de la mesure). Ainsi le choix du microlevier
pour augmenter la sensibilité se porte sur une augmentation de la fréquence de résonance et du
facteur de qualité ou d’une diminution de la constante de raideur. Comme nous le verrons,
apres le collage des spheres, les fréquences de résonance ont des valeurs voisines pour tous les
microleviers (typiquement les valeurs sont comprises entre 2 et 60 kHz) alors que les
constantes de raideur varient sur plusieurs ordres de grandeurs (de 0.01N/m a 100 n/m). De
fait, nous avons considéré la constante de raideur comme le critere principal pour le choix des
microleviers. Les premiéres expériences ont donc été réalisées avec des leviers de tres faibles
constantes de raideurs identiques a ceux utilisé en mode statique. Aprés le collage des sphéres,
des mesures de bruits thermiques sur ces leviers nous ont permis de mesurer trois modes de
vibrations avec une fréquence de résonance fondamentale proche de 2 kHz. Toutefois, malgré
I'observation de ce mode fondamentale par les mesures de bruits thermiques, il nous a été
impossible d’exciter ce mode avec 'AFM Omicron dont le systéme électronique automatique
n’a jamais été capable d’identifier ce mode. Nous reviendrons plus en détail sur la description

dynamique de ces leviers dans le chapitre VII.

Au final, pour le mode dynamique nous avons opté pour un compromis nous limitant a des
distances allant de 50 a 300 nm, nous nous sommes donc tournés vers des leviers de mesures
standards en AFM non contact provenant toujours du méme constructeur, les constantes de
raideur allant de 1 N/m a 100 n/m et les fréquences de résonances s’étendant de 100 a 300

kHz avant le collage des spheres. En pratique, les mesures en mode dynamique présentées
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dans le chapitre VII ont été effectuées avec un microlevier avec une constante de raideur de
plusieurs dizaines de N/m. L’utilisation de ces plus fortes constantes de raideurs conduit a une
sensibilité plus faible qu'elle l'aurait été avec le levier précédent mais dans ce cas leurs
fréquences de résonances fondamentales peuvent étre excitées avec I'’AFM omicron.
Toutefois, il serait intéressant de considérer des leviers intermédiaires, possédant une
fréquence de résonance fondamentale suffisamment élevee pour exciter le microlevier et une
constante de raideur la plus faible possible pour augmenter la sensibilité et ainsi effectuer des

mesures a plus grandes distances.

b) Mesures aux courtes distances :

Nous avons vu que pour les mesures & grande distance, le choix des microleviers que ce soit
en mode statique ou dynamique est principalement donné par la constante de raideur la plus

faible possible pour augmenter la sensibilité des mesures.

A courte distance, ce qui signifie typiquement des distances comprises entre 10 et 100 nm, la
limitation centrale est d’abord liee a I'instabilité mécanique du microlevier lorsque le gradient
de la force devient plus grand que la constante de raideur du levier. Ceci est incontournable
que les mesures soient effectuées en mode statique ou dynamique. Le gradient de la force de
Van der Waals dans I'approximation sphére-plan pour une sphere de 40 micrométres de rayon
est de I'ordre de 10 N/m pour une distance sphére surface de 10 nm. C’est pourquoi, les
microleviers, pour effectuer des mesures a courtes distances, doivent avoir des constantes de
raideurs au minimum de 10 N/m. Pour de telles constantes de raideur la sensibilité en force
pour des mesures en mode statique devient trés faible. En effet, pour une constante de raideur
égale a 10 N/m et pour des forces inférieures a 1nN, il est nécessaire de mesurer des
déplacements inferieurs a I'angstroem ce qui, comme nous le verrons dans le chapitre VI, est
tres célicat. Au contraire des mesures dans les mémes conditions en mode dynamique
nécessite des mesures de décalage de fréquence de quelques Hz pour une distance de 100 nm,
ce qui est tout a fait courant en AFM. De fait pour les courtes distances le mode dynamique

semble étre la meilleure solution.

Comme cela est précisé précédemment, les microleviers utilisés pour les mesures en mode

dynamique ont des constantes de raideur supérieures a 10 N/m ce qui en théorie devrait
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permettre des mesures a courtes distances. Toutefois, nous n’avons pas pu nous rapprocher a
10 nm de la surface. Les mesures que nous avons effectuées sont comprises entre 50 et 200
nm soit (comme nous I'avons vu dans le chapitre 111) une gamme de distance tres proche des
résultats internationaux. Deux raisons peuvent expliquer que nous sommes restés dans une
gamme de distance entre 50 et 200 nm sans pouvoir nous approcher plus pres. D’une part, la
rugosité de la sphéere comprise entre 10 et 20 nm pic a pics sur une distance de 1 micromeétre
et d’autre part les trés fortes amplitudes de vibration du microlevier. Nous attribuons les tres
fortes amplitudes de vibration & un effet d'inertie lié a la présence d’une forte masse a

I'extrémité du microlevier. Nous reviendrons sur ce point dans le chapitre V1.

Pour diminuer les amplitudes de vibrations, une alternative est de considérer les mesures
dynamiques avec un diapason. La masse de la sphére est négligeable devant celle d’un bras du

diapason, il sera donc possible d’exciter les bras du diapason avec de tres faibles amplitudes.

La figure 4.1 représente des microleviers que nous avons utilisés apres le collage des sphéres. A
gauche se trouve un microlevier typique utilisé en mode statique. De méme largeur que celui
utilisé en mode dynamique (a droite) il se caractérise par une épaisseur 2 fois plus faible et une

longueur plus importante.

Bien entendu, avant le collage des spheéres, le bon comportement dynamique du levier a été

systématiquement verifié par la mesure de la courbe de résonance.

Figure 4.1 : Exemples de systémes sphére-microlevier utilisés au cours de cette these.

103



IV.1.1.2. CHOIX DE LA COLLE : COMPATIBILITE AVEC L’'ULTRA VIDE.

Le choix de la colle est principalement contraint par nos conditions expérimentales. Il est donc
déterminant. La colle doit étre compatible avec des expériences effectuées sous vide ou sous
ultra vide. Nous avons utilisé deux types de colles: la colle Torrseal et une colle métallique
argentee, toutes deux sont de type époxy dont la polymérisation s’effectue par chauffage a des
températures supérieures a 100°C, laissant ainsi tout le temps nécessaire a I'expérimentateur
pendant la manipulation. La Torrseal, est largement utilisée pour effectuer des maintenances
sur des dispositifs ultra vide. En pratique, nous nous sommes apercus que cette colle posséde
une viscosité adéquate pour ce type d’utilisation: on peut localement déposer une
microgoutte au moyen d’une seringue ou d’une micropipette sans aller vers un mouillage
étendu de la sphére et du cantilever. Elle présente par contre le désavantage d'étre isolante et
comme nous le verrons par la suite, cela peut dégrader voire empécher tout contact électrique
entre la sphere et le microlevier. Dans ce cas, le contact électrique est totalement assuré par la
métallisation. La colle a I'argent est celle que nous utilisons pour coller le microlevier sur son
support dans le cas de 'AFM omicron. Le caractére métallique facilite le contact électrique
entre le microlevier et la sphere. Toutefois, de part sa texture, nous avons remarque gue son
utilisation pour des collages d’objets micrométriques est plus délicate que pour la Torrseal.

Elle est plus liquide et envahit plus facilement I'ensemble.

IV.1.1.3. COLLAGE DES SPHERES : POSITIONNEMENT

La premiere méthode envisagée pour le collage des sphéres était I'utilisation d’'un autre AFM
fonctionnant a I'air dans le Surface Science Laboratory a 'ESRF. Ce systeme possede une
caméra optique avec un grossissement suffisamment important pour observer les spheres et
permettre une approche du microlevier sur une sphére prédéterminée. La méthode envisagée
consistait a déposer une goutte de colle a proximité de sphéres déposées sur une lame de verre
propre. L’idée était d’utiliser le moteur pas a pas de '’AFM pour approcher le levier jusqu’au
contact de la colle puis se retirer aussitot. Une fois la colle déposée sur le levier, la pointe était
engagée avec une faible déflexion de consigne. Le contact était ensuite maintenu pendant le

durcissement de la colle. La caméra ayant ®ulement une vision par le dessus, il était trés
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difficile de contrdler la distance entre la colle et le microlevier, ce qui rendait tres délicat le
contrble de la quantité de colle déposée. Une solution envisageable aurait été de placer une
camera dans un angle de vue permettant d’observer précisément la distance de séparation et

ainsi assurer un meilleur controle.

Toutefois, nous nous sommes tournés vers I'utilisation d’un micromanipulateur mis en place
par Irina Sgnigereva au laboratoire de microanalyse de 'ESRF. Le micromanipulateur permet
une manipulation sous microscope optique qui permet de contrdler plus facilement la quantité
de colle déposée. Les spheres sont déposées sur une surface de verre posée sur la tranche
permettant aussi de contréler la distance entre le microlevier et les sphéres. Une pince, sur
laquelle est fixé le support des microleviers, est accrochée au bras du micromanipulateur qui
assure a I'aide de vis micrométriques des déplacements dans les 3 directions perpendiculaire du

microlevier. Une photo du systéeme dans son ensemble est montrée sur la figure 4.2.

Ve dfensemble du sysréme o

Figure 4.2 : vue d’ensemble du micromanipulateur.
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Le collage de la sphere se déroule en trois étapes, chacune de ces étapes est representée sur la

figure 4.3.

% Dépobt de la colle
sur le microlevier

‘ Y Approche du microlevier

Q vers la sphere

L‘C Apreés contact:

Retrait du microlevier
avec la sphére

Figure 4.3 : Les différentes étapes du collage de la sphére sur le microlevier.

Apres avoir récupéré un échantillon de colle a I'extrémité d’une micropipette, on dépose la
colle sur le microlevier a proximité de la pointe en approchant manuellement la micropipette
vers la pointe. 1l est possible aussi de fixer la micropipette, il faut alors approcher le microlevier
de la goutte de colle a I'aide du micromanipulateur. Cette étape est cruciale, une trop grande
quantité de colle deposée rend inutilisable le systeme sphére-microlevier. Notamment, la
présence de colle sur le dos du levier dégrade la réflectivité rendant impossible la détection de
la déflexion par méthode optique. Les mauvais comportements de nos systémes lors des
mesures decrites dans le paragraphe 1V.1.2 proviennent essentiellement d’'un mauvais controle
de cette étape et de la métallisation des spheres. La figure 4.4 montre des images de
microscopies electroniques a balayage. A gauche, nous pouvons observer le collage d’une
sphere avec une application de la colle mal contrélée. Notamment la présence de colle sur le
dos du levier peut entrainer une baisse de la réflectivité. Au contraire, a droite nous observons
une application de la colle bien contrblée. Les mesures présentées dans le chapitre VII ont éte
effectuées avec ce systéme.
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Figure 4.4 : Images MEB du collage de la sphére. A gauche, application de la colle mal contrélée qui se traduit
notamment par la présence de colle sur le dos du microlevier. A droite, la quantité de colle déposée est faible et on

n’observe aucune trace de colle sur le dos du microlevier. Le collage est dans ce cas mieux controlg.

L’étape suivante consiste a approcher le microlevier de la sphére. La réflexion du microlevier
sur la lame de verre sur laquelle sont déposées les spheres facilite I'évaluation de la distance
entre les deux. L’alignement vertical est assure en utilisant un fort grossissement pour lequel la
profondeur de champs est faible. Le plan focal est ajusté sur la sphére choisie puis on déplace

verticalement le levier jusqu’a ce qu'il se trouve dans ce plan.

Une fois le contact obtenu, on retire le microlevier avec la sphére. Bien que la colle ne soit pas
encore polymérisée, I'adhésion est suffisasmment forte pour assurer le maintien mécanique. Le
chauffage est effectué une fois que le microlevier est monté sur son support porte pointe de
I’AFM Omicron.

IV.1.1.4. METALLISATION DES SPHERES

Aprés le collage de la sphere sur le microlevier, I'ensemble est introduit dans un béti
d’évaporation. La métallisation de la sphere est obtenue par évaporation dans un vide compris
entre 107 et 108 mbar. Une fine couche de titane d’épaisseur inférieur a 10 nanometres est
d’abord déposée. Cette couche de titane assure une bonne adhésion de la couche d’or déposée
ensuite. L’épaisseur de la couche d’or déposée est de I'ordre de 300 nm sur plus de la moitié de
la sphere correspondant a la partie en regard avec la surface. L'épaisseur est ainsi suffisante
pour considérer les propriétés de la couche d’or identique a celle du volume. La partie restante
posséde une épaisseur d’or moins importante de I'ordre de 100 nm mais suffisante pour

assurer dans la majorité des cas un bon contact électrique entre la sphére et le microlevier.
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La rugosité de la surface de la sphére apres la métallisation par AFM (figure 4.5). Ces mesures
ont éte effectuées sur des spheres déposées sur une plaque de silicium. La quantité d’'or
déposée lors de la métallisation est identique a celle effectuée sur les sphéres collées au

microlevier. La rugosité apres métallisation est de I'ordre de 20 nm pic a pic sur une distance

de 1 micron. La rugosité rms calculé par le logiciel WSxM de la société Nanotec a Madrid vaut
4.7nm. [4]
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Figure 4.5: Image AFM de la sphére aprés métallisation. Le profil montré a droite est mesuré le long de la

ligne bleue.

IV.1.2. CONTROLE ET INFLUENCES DU COLLAGE ET DE LA
METALLISATION DES SPHERES

IV.1.2.1. PROPRIETES MECANIQUES ET DYNAMIQUES

Nous avons vu précédemment, I'importance du choix des microleviers sur lesquels nous
collons les spheres. Ce choix est principalement défini sur les considérations de la constante de
raideur dans le but d’augmenter la sensibilité et/ou de limiter 'instabilité mécanique aux
distances les plus courtes. Toutefois, avant toute expérience, il est nécessaire de s'assurer du
bon comportement du microlevier apres le collage de la sphere. Tout d’abord, deux points
essentiels sont la conservation d’une constante de raideur proche de celle du microlevier nu et

I'assurance de la continuité électrique entre la spheére et le microlevier. Toutefois, nous avons
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vérifié ces deux points uniquement au cours des expériences. Le troisieme critere de bon

comportement du microlevier concerne les propriétés dynamiques soit :

v" L'allure de la courbe de résonance notamment vérifier I'absence de résonance

parasite au voisinage de la fréquence de résonance.
v" Une fréquence de résonance la plus élevée possible.
v" Un facteur de qualité le plus grand possible.

Nous avons Vérifié systématiquement ces trois caractéristiques en mesurant les courbes de
résonance avec un autre AFM fonctionnant a I'air dans le «Surface Science Laboratory » a
I'ESRF. Ces mesures ont été effectuées avant la métallisation des sphéres. Un exemple de ces
mesures de courbe de résonance est montré sur la figure 4.6. Sur cette figure sont représentées
deux courbes de résonances sur le méme microlevier avant et apres le collage d’une sphere et
une courbe de résonance apres le collage d’une sphére montrant un pic parasite au voisinage

de la fréquence de résonance.
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Figure 4.6 : A gauche, courbes de résonances d’un microlevier utilisé en mode dynamique avant le collage de la
sphére (en haut) et aprés le collage de la sphére (en bas). A droite est montrée une courbe de résonance sur un

microlevier apreés le collage de la sphére. Un pic parasite proche de la fréquence de résonance est observe.
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Comme nous I'attendions, le collage de la sphére sur le microlevier a pour premiere
conséquence de modifier le comportement dynamique du levier. La présence de la sphere a
I'extrémité a pour effet principal de diminuer considérablement la fréquence de résonance
fondamentale du levier en raison de I'augmentation de la masse. Nous avons observé que la
quantité de colle nécessaire pour assurer le maintien mécanique entre la sphére et le
microlevier est suffisamment faible pour ne pas modifier de fagon significative la fréquence de
résonance. Autrement dit, la variation de la fréquence de résonance lié a la masse de la colle
excede tout au plus quelques dizaines de Hz alors que la présence de la sphére diminue la
fréquence de plusieurs dizaines de kHz. De méme que la colle, I'influence de la couche d’or
déposeée sur la sphére a une influence négligeable sur la fréquence de résonance. La figure 4.6
montre deux courbes de résonances obtenues a I'air sur le méme microlevier avant et apres
collage de la sphére. On observe clairement une diminution de la fréquence de résonance de
173 kHz a 52 kHz soit une diminution proche d’'un facteur 4. Sur des leviers similaires des
diminutions de la fréquence de résonance plus importantes ont été observé, nous avons
attribue cet effet a une trop grande quantité de colle déposée. Une faible fréquence de
résonance pour une constante de raideur comparable entraine une diminution de la sensibilité

dans la mesure en mode dynamique (mesure de la variation de fréquence de résonance), en

effet dans I'approximation linaire Df W% :

Le facteur de qualitt a diminué de 500 a 400. Cette diminution est liée en partie a
I'augmentation de la dissipation dans I'air. Certaines de nos mesures ont montré des facteurs
de qualité de I'ordre de quelques dizaines seulement apres le collage de la sphere. Pour des
mesures en mode dynamique, pour augmenter la sensibilité au maximum pour une constante
de raideur donnée, il est nécessaire de travailler avec des facteurs de qualité les plus élevés

possibles.

Le microlevier choisit comme exemple ci-dessus est celui de que nous avons utilisé pour
effectuer les mesures présentees dans le chapitre VII. Bien que nous ne puissions pas affirmer
que pour wn microlevier similaire nous obtiendrions au mieux les mémes caractéristiques,
I'étude décrite précédemment permet au moins d’assurer que tous microlevier présentant des
caractéristiques comparables sont utilisables pour effectuer nos mesures et donc que le collage

des spheéres est suffisamment bien controlé.
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Pour les microleviers utilisés pour des mesures en mode statique, seules la continuité électrique
et la préservation de la constante de raideur sont les paramétres essentiels, le facteur de qualité
et la fréquence de résonance ne jouant aucun role. Toutefois comme nous I'avons vu
préecedemment la mesure de la courbe de résonance pour déterminer la fréquence de
résonance, le facteur de qualité et I'absence de pic parasite est une bonne indication sur la
qualité du collage. C’est pourquoi, méme pour les microleviers utilisés pour le mode statique
nous avons effectué des études comparables. Ainsi, la figure 4.7 montre deux courbes de
résonances avant et apres le collage des sphéres. Ici, la fréquence de résonance varie de 12 kHz
a 2 kHz et le facteur de qualité de 367 & 103. La fréquence de résonance a varié d’un facteur 6
apres le collage de la sphére (au lieu de 3 préecedemment). Nous attribuons cette différence par
rapport aux leviers précédents a la différence de géométrie entre les leviers. De méme que
pour I'exemple précédent, les courbes de résonance présentées ici sont celles obtenues pour le
microlevier utilisé pour les mesures présentées dans le chapitre VI. Dans ce cas, une indication
de la qualité du collage est donnée par la bonne reproductibilité de ces caractéristiques sur des

microleviers similaires.
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Figure 4.7 : Courbes de résonance d’un microlevier utilisé en mode statique avant le collage (en haut) et aprés le

collage de la spheére (en bas).

Ainsi, la méthode mise au point pour le collage des sphéres permet d’obtenir des résultats
satisfaisants concernant les propriétés mécaniques et dynamiques des systemes sphére-

microlevier.
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Un autre enjeu majeur de la méthode concerne les propriétes électriques. Cette partie concerne
essentiellement la métallisation mais dépend encore de la colle déposee. 1l est indispensable de
contrOler les propriétés électriques et dynamiques des systémes sphere-microlevier. Pour les

utiliser en vue de mesures a grandes distances, il est necessaire de maitriser ces deux aspects.

IV.1.2.2. PROPRIETES ELECTRIQUES.

Toutes les mesures de forces faibles nécessitent le contrle a la fois des propriétes

électrostatiques et électrocinetique du systeme sphére/plan :

v" 1l est nécessaire de controler I'état de charge électrostatique du systéme dans le but
de s'affranchir des charges parasites. C’est actuellement la raison pour laquelle on
travaille avec des surfaces d’or.

v Cela nécessite aussi de contrbler la continuité électrique du systeme pour nous
assurer d’une conduction électrique depuis la surface de la sphere jusqu’au porte
pointe de bonne qualité (temps t=RC court). Cette mise a I'équilibre du systeme

doit &tre plus rapide que les vitesses de variations de parametre dans nos mesures.

La pire des difficultés a cet égard, provient vraisemblablement de la rupture complete du lien
électrique. Notamment, nous avons observé ce type de difficulte en lien avec I'adhésion de la
couche d’or sur la sphére. Lors des mesures de courbes d’approche-retrait, on reste a la merci
d’un contact accidentel entre la sphére et la surface. Dans le cas ou la couche d’or n’accroche
pas suffisamment la sphére, nous avons observé que le dépdt est arraché a la sphéere perdant
ainsi son caractére métallique rendant impossible toute mesure. De plus, cet arrachement
signifie aussi la perte de la géométrie bien définie que nous recherchons. Comme nous l'avons
vu précédemment, pour nous affranchir de la mauvaise adhésion de la couche d’or, une fine

couche de titane est déposée entre la sphere et la couche d’or.

Nous avons aussi mesuré les effets accidentels d’'un temps de mise en équilibre trop long entre
le microlevier et la sphére. Comme nous le verrons a travers un exemple décrit en détails dans
le paragraphe suivant, ce temps t=RC peut atteindre des valeurs de plusieurs dizaines de
millisecondes pour un écoulement de quelques milliers de charges. Cet effet est essentiellement

lié & l'utilisation d’une colle non conductrice, la métallisation n’ayant pas suffisamment bien
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assuré la continuité électrique. Ce mauvais contact se traduit alors par I'apparition d’une

résistance entre la sphere et le microlevier.

1V.2. MISE EN EQUILIBRE ELECTRIQUE DU SYSTEME
SPHERE/SURFACE : DETECTION MECANIQUE DU
FEMTOAMPERE

IV.21. INTRODUCTION

Le but de ce paragraphe est d’analyser la mise en équilibre du systeme sphére/surface dans le
cas d’'un temps caractéristique trop long lié & une mauvaise continuité électrique entre le
microlevier et la sphere. A partir d’'un systtme montrant clairement la présence d’une
résistance entre le microlevier et la sphére, nous allons décrire comment nous pouvons obtenir
une détection mécanique d’un courant de I'ordre du femtoampeére. La possibilité de détecter
mécaniquement de trés faibles courants a déja été démontrée avec un AFM avec la possibilité
de détecter une charge unique [5] ou encore avec le développement d'un électrométre

mécanique de dimensions nanométriques issu de la technologie des NEMS [6].

Bien qu’obtenu de facon accidentelle, il est envisageable de pouvoir contrbler I'élaboration et
d’optimiser un tel systeme pour permettre de mesurer des courants en deca de la gamme du

femtoampeére.

L'électrometre ainsi formé a partir du systéme sphere surface peut étre décrit par le schéma de

la figure 4.8.

Levier

(o O

C

T

Surface

Figure 4.8. Schéma électrique équivalent du systeme sphére-microlevier en face d’une surface.
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IV.2.2. DONNEES BRUTES

La figure 4.9 montre des mesures de la déflexion d’un microlevier en fonction de la tension qui
lui est appliquée. Pour mettre en évidence les effets cinétiques liés a un temps de mise en
équilibre suffisamment long pour étre observer, nous avons enregistré la déflexion du
microlevier en faisant varier le temps de mesure ce qui constitue la seule différence entre
chacune des courbes. En augmentant la durée de la mesure, qui correspond en fait a une
augmentation de la durée entre chaque point mesuré, on augmente le potentiel de la sphere qui
tend a égaliser le potentiel appliqué au microlevier. De fait, plus ce temps de mesure sera long
plus la déflexion mesurée, proportionnelle au carré de la différence de potentiel entre la sphere
et la surface, sera grande. La courbe pour laquelle le temps de mesure est suffisamment long
pour que I'équilibre soit considéré comme atteint est indiquée par une fleche. Pour cette
courbe, chaque point est donc mesuré a I'équilibre électrostatique. On note a I'appui de cette

affirmation I'empilement progressif des courbes au voisinage de cette derniere.

1720 -
1700
1680
1660 -
1640
1620
1600
1580
1560
1540
1520
1500
1480
1460 g S
w1 Equilibre sphere
w01 microlevier atteint
1360 v
1340

déflection U.A

0.0 05 10 15 20
V appliquée au levier

Figure 4.9 : données expérimentales brutes du signal de déflexion du microlevier en fonction de la tension

appliquée au microlevier. Chague courbe correspond & un temps de mesure différents.
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IV.23. TRAITEMENT DES DONNEES

Notre analyse de la mise en équilibre électrique entre la sphere et le microlevier consiste, dans
un premier temps, a étudier I'évolution du potentiel de la sphére en fonction du temps a partir
des données expérimentales de la figure 4.9. Dans ce qui suit nous allons decrire comment
déduire le potentiel de la sphére en fonction de la déflexion. Le potentiel de la sphere sera
ensuite tracé non pas en fonction du potentiel appliqué au microlevier mais en fonction du

temps de mesure.

Chacune des courbes de la figure 4.9 peut étre expérimentalement décrite par une parabole

donnée par I'expression :
Y Vie,) =@ (Viey - Vo) + Yo (4.1)

Ou V,, correspond au potentiel appliqué au levier, V, la différence de potentiel entre la sphére
et la surface sans aucun potentiel appliqué au microlevier, a, le coefficient de la i¢me courbe et

Yo le décalage par rapport au 0. Dans la suite, le terme yo sera systématiquement retranché aux

données expérimentales de telle sorte que pour V,,, =V, la déflexion mesurée soit égale a 0.

De plus, chaque coefficient a, est relié au potentiel de la sphére selon I'expression :

2, =b>C (Vs - Vo 2)

b est le coefficient permettant la conversion de l'unité arbitraire du signal de photodiode en

unité de force, C'(2) est le gradient de la capacité et V

«phi €St [e potentiel de la sphere pour la

ieme courbe.

Nous supposons que pour chaque point de la courbe indiquée par la fleche dans la figure 4.9,
I'équilibre est bien atteint entre la sphére et le microlevier. En d’autres termes, le potentiel de la

sphére est identique au potentiel appliqué au microlevier, le coefficient a , de cette courbe, que

Co s (I :
nous noteronsa ., est donc égal a a,, = bEC (2)(V,, - V,)? (en substituant Vi par

Vi dans I'équation (4.2)) En considérant le rapport, de chacune des courbes avec a ., puis en
prenant la racine carrée de ces courbes on obtient le potentiel de la sphére Vsph en fonction de

V

lev *
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Le potentiel de la sphére en fonction du potentiel appliqué au microlevier est montré figure
4.10.

2,0
18] Vsph=Viev
1,6
1,41
1,2
1,0
0,84
0,6-
0,4
0,2
0,0
0,2

\

V sphére (en V)

0,0 | 0|,5 | 1|,0 | 1:5 | 2,0
V microlevier (en V)

Figure 4.10 : Potentiel de la sphére en fonction du potentiel appliqué au microlevier.

Pour déterminer, le temps caractéristique, il est nécessaire d’exprimer le potentiel de la sphere
en fonction du temps pour chacune des courbes. La durée totale de chacune des mesures
s’obtient en multipliant le temps de mesure d’'un point de la courbe par le nombre de points
mesurés. Dans le choix effectué par le constructeur de I'électronique Omicron, ce temps de

mesure se décompose en deux contributions :

v’ Le temps mort entre deux acquisitions. Ce temps différe d’'une courbe a I'autre et
varie de 100 ns pour la mesure la plus rapide a 200000 ns pour la mesure la plus

longue.

v" Le temps d’acquisition : pendant ce temps d’acquisition, un certain nombre de points

est mesure, la valeur ensuite obtenue correspond a la moyenne de ces mesures. Le
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temps d’acquisition minimal que nous pouvons choisir correspond a une seule
mesure. Il vaut 20 ns. Pour toutes les mesures présentées dans ce paragraphe, le
temps d’acquisition vaut 10240 ns. Ce qui correspond a une moyenne sur 512

points.

En considérant la somme de ces deux temps, multipliée par le nombre de points mesurés,
nous pouvons tracer le potentiel de la sphere en fonction du temps, ce qui est représenté sur la
figure 4.11.

2,07

1,8 120000ns 200000ns
80000ns

1.6 40000ns
1" 20000ns
1.4

1 p]10000
1’0_'100n$ \
0,8

0,64 VsptirVev
0,4
0,21
0,01

V spheéere

(I)I2|0I4|0'6|0I8|0I1|00I1|20
temps (en sec)

Figure 4.11 : Potentiel de la sphere en fonction du temps total de la mesure. Le temps mort entre chaque point

est indiqué pour chaque courbe.

IV.2.4. ANALYSE

Le but de ce paragraphe est de déterminer le temps de mise a I'équilibre : t. Pour cela nous
utilisons un modele qui permet d’exprimer I'évolution du potentiel de la sphére au cours du

temps. Cette description doit considérer les points suivants :

v" L’application de la tension sur le microlevier n’est pas continue et s’effectue par sauts

de valeurDV .
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v' Aprés chaque saut de tension, l'acquisition démarre aprés un temps tge qui

correspond au delay time.

v" Lavaleur mesurée correspond a une moyenne de 512 mesures réalisées toutes les 20

ns soit pendant une durée totale d’acquisition tz=10240 ns.

Les variations de la tension en fonction du temps sont schématisées sur la figure 4.12

4

Tension appliquée au microlevier

Application de la tension |
B4
Fﬂ’ |
Vn+1 M
Vn
Vo >
tn 1:n+1

temps

Figure 4.2 : schéma décrivant I'application de la tension en fonction du temps.

Dans ces conditions, la tension de la sphére pour le n+1éme point peut étre décrit en fonction

de la tension du niéme point par la relation :

V sph —\/ sph - D%
n+1 (tn+1 + Dt) _Vn +DV (1' e ) (4-4)

Avec D=t +t.

Par récurrence nous obtenons pour V.*" :
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V(60 + D) =V + N, DV(L- € /) (45)

Avec, V™ le potentiel de la sphére a t=0 qui vaut ici 0,26V, N..,le nombre de points

mesurés au tempst,,, + Dtet t le temps caractéristiqgue. N, ,,en fonction du temps s'écrit

donc N,; =—

Finalement, nous pouvons écrire V. *2"en fonction du temps selon la relation:

VEO=DV—(- e %) (46)

La relation 4.6 telle que nous I'avons exprimé ne tient pas compte de la moyenne sur le temps
d’acquisition. Dans ce cas I'expression 4.3 devient :

R tget20n

1
=
N

é(l- e ')
V(1) =-0.26 + Dv Lzt (4.7)
Dt 512
5012 _20n
t tde a. e t
V() =-0.26+ DV—(l et "‘1512 ) 4.8)
lge t 10240
ViR (t) »-026+DV—(1- ' Gozad © D)) (4.9)

Ainsi dans cette description la variation du potentiel de la sphére est linaire avec le temps.
Dans cette équation, seul le parameétre t reste encore indéterming, DV et Dt sont fixée et
donnes par les conditions de [I'expérience. Une estimation de t a éte effectuée

indépendamment pour chacune des courbes de la figure 4.10. a partir de I'équation 4.9. Les

valeurs det obtenues sont reportées dans le tableau et le graphique de la figure 4.13.
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Figure 4.13: Le tableau a gauche, donne les valeurs de t déterminées directement & partir des courbes de la
figure 4.11. pour la colonne du milieu et en ajoutant un temps de 24500 ns au temps mort pour la colonne de

droite. Ces valeurs sont reportées sur le graphique de droite.

Nous pouvons voir que les valeurs de t ainsi estimées montrent une grande dispersion

(colonne du gauche sur le tableau et points noirs sur le graphique). Ce temps t devrait étre
identique pour chacune des courbes. Nous pouvons expliquer cette incohérence sur les valeurs
de t ainsi obtenues en supposant que le temps réel de la mesure est différent de celui que nous
avions considéré en sommant le temps entre deux mesures et le temps d’acquisition. Nous
nous sommes en effet rendu compte qu'il est nécessaire de rajouter un autre temps pour
déterminer un temps caractéristique. La possibilité de déterminer un temps caractéristique se
traduit concrétement par la diminution de la dispersion entre les valeurs estimées pour ce
temps caractéristique. Nous obtenons une dispersion minimale pour la valeur de t en ajoutant
un temps de 24500 ns au temps de chaque mesure. A ce stade de notre étude, nous ne
connaissons pas l'origine de ce temps qui résulte d'une observation expérimentale. Les

nouvelles valeurs de t sont reportées dans la colonne de droite du tableau et correspondent
aux points rouges sur le graphique. En faisant la moyenne des valeurs de t ainsi trouvées nous

obtenons finalement une valeur de t égale a 33662 £528 ns. Pour le calcul de cette moyenne
nous n'avons pas considéré la courbe pour laquelle I'équilibre est atteint. En effet, pour cette
derniére courbe le temps estimé est grandement différent des autres valeurs, ce qui est

cohérent avec I'’hypotheése que I'équilibre est bien atteint pour cette courbe.
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En intégrant cette valeur de t et en considérant le temps de 24500 ns dans I'équation 4.9 nous
obtenons une comparaison cohérente entre les courbes mesurées et la théorie. Cette

comparaison est montrée sur la figure 4.14.
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0O 20 40 60 80 100 120
temps (sec)

Figure 4.14 : courbes expérimentales (en noir) montrant le potentiel de la sphére en fonction du temps. Ces

courbes sont directement comparées avec les courbes théoriques (en rouge).

IV.25. RESULTATS

Nous venons ainsi, de déterminer le temps caractéristique lié a la résistance introduite par la
colle entre le microlevier et la sphere. Nous allons maintenant estimer les courants mis en jeu
dans la mise en équilibre du systéme. Pour cela, nous allons tout d’abord estimer le nombre de
charges transférées. Le but de ce calcul est uniqguement de donner un ordre de grandeur du
courant et non pas un calcul rigoureux. De fait, pour simplifier le probléme nous considérons
une capacité plan-plan avec une surface égale a pR*avec R le rayon de la sphere. De plus, en
considérant dans un premier temps, une distance sphere-surface de 1000 nm, nous pouvons
estimer la charge selon la relation Q=CV (avec C=4,46.1014F).

Dans ces conditions, nous obtenons un nombre de charges de I'ordre de 1014 C. Ainsi, nous

pouvons reporter les courbes de la figure 4.14, cette fois-ci exprime en Coulomb (Figure4.15).
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Figure 4.15 : Nombre de charges transférées a la sphére en fonction du temps total de mesure. Les courbes
expérimentales (en noir) sont comparées avec les courbes théoriques (en rouge). La capacité a été calculée en
supposant un distance z=1000 nm.

Nous avons ensuite déterminé le courant pour chacune des courbes, en calculant la dérivée
temporelle de la charge. Selon la relation 4.9, le courant doit étre constant en fonction du

temps et dépend de la durée totale d'un palier (Dt) selon la relation:

dQ CDV ey (1028
=<y 2V l-e t (—(1- t 4.10
kg @-e (10240( e ) (4.10)

Nous avons calculé numériquement le courant a partir des courbes expérimentales puis nous
avons pris la moyenne du courant ainsi trouvé pour chacune des courbes. Dans ce calcul, la
valeur de la distance n’étant pas connue, nous avons effectué ce calcul pour trois distances
différentes (500 nm, 1000 nm, 2000 nm) dans le calcul de la capacité et donc de la charge puis

du courant. Les valeurs du courant, ainsi déterminées sont de I'ordre du femtoampere.

La figure 4.16, montre la comparaison entre le courant calculé a partir des courbes

expéerimentales et des courbes theoriques données par I'équation 4.5 en fonction de Dt .
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Figure 4.16 : Courant estimé & partir des courhes expérimentales (points) et calculé a partir de I'équation 4.10

(traits noirs). Chaque courbe correspond a une distance sphere surface différente pour le calcul de la capacité.

On observe clairement une diminution de I'intensité du courant estimé avec 'augmentation
deDt. De méme, plus la distance sphére surface sera grande tout en ayant une sensibilité
suffisante plus nous pourrons mesurer de faibles courants. Toutefois, pour une connaissance
précise du courant, il est nécessaire de connaitre précisément la distance entre la sphére et la

surface.

IV.2.6. CONCLUSION

Il nous semble raisonnable d’envisager un contréle de la constante de temps RC lié au contact
electrique entre la sphére et le microlevier. Un tel contrble permettrait de réaliser des mesures
quantitatives de faibles courants basées sur une détection mécanique pour des temps de

mesures de I'ordre de quelques minutes.

Le temps de 120 secondes correspondant au temps de la mesure d’une courbe de 512 points
pour laquelle I'équilibre et correspond au temps minimum nécessaire pour mesurer la force
capacitive entre la sphére et la surface en fonction de la tension appliquée a la sphére. Comme
nous le verrons, I'analyse quantitative présentée dans cette thése dépend fortement de la qualité
de ces de mesures. Une analyse quantitative demande d’effectuer une moyenne sur un certain

nombre de courbes et pour différentes distances de séparations entre la sphere et la surface.
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Etant donné le grand nombre de courbes nécessaire, le collage et la métallisation des sphéres
doivent de fait assurer un bon contact électrique entre le microlevier et la sphere, ce qui est

observé dans la majorité des cas.

1V.3. PREPARATION DE SURFACE

Dans ce paragraphe, nous décrivons la préparation de la surface d’'or. Les deux points

essentiels de la préparation de surface sont :

v' La minimisation de la rugosité aux courtes et grandes distances dans le but

d’effectuer des mesures a plus courtes distances.

v’ La décontamination de la surface afin d'éliminer la présence de poussiére et de

diminuer au maximum les charges parasites.

Le monocristal d’or est préparé sous ultra-vide selon une méthode standard et bien definie.
Elle consiste en des cycles de bombardements ioniques et recuits. Le bombardement ionique
est effectué sous une pression d’Argon aux alentours de 10 mbar. Le gaz est ionisé et les ions
d’argon sont ensuite accélérés en direction la surface avec une énergie comprise entre 1 et 2
keV. Les contaminants sont éjectés de la surface suite aux chocs avec les ions. Une mesure du
courant entre I'échantillon et la masse permet d’optimiser les conditions du bombardement
(position de I'échantillon, focalisation du faisceau...). Les courants typiques lors du
bombardement ionique sont de quelques microampeéres. Les durées des bombardements

loniques sont comprises entre 15 minutes et 1 heure.

Ensuite la surface est réorganisée par un recuit a une température autour de 500°C avec une

pression résiduelle de I'ordre 1010 mbar pendant une heure.

L'état de la surface est ensuite vérifié directement par imagerie en STM ou AFM. Les images
présentées ci-dessus (Figure 4.17) ont été prises aprés plusieurs cycles de préparation de
surfaces a deux endroits sépares de plusieurs millimetres sur la surface en STM. La présence
claire de marches et de terrasses assure de la bonne préparation de la surface. Bien que nous
pouvons assurer de I'état de la surface sur la totalité de I'echantillon, la similitude de I'état de la
surface sur ces deux zones éloignées nous suggere que I'état de surface est le méme sur une

zone étendue de I'échantillon et donc sur les zones de nos mesures réalisées par la suite.
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Figure 4.17: Mesure de la morphologie de la surface du monocristal d’or aprés plusieurs cycles de

bombardements et recuits et pour deux zones distinctes de I'échantillon.

A courte distance, la rugosité de la surface joue un réle prépondérant dans I'analyse
quantitative de la force de Casimir et de la force capacitive. Une caractérisation précise de
I'état de surface est de fait incontournable. A notre connaissance, tres peu d’étude ont été
réalise jusqu’'a présent afin d’optimiser I'état de surface de la sphere et de la surface.
Actuellement, seul Ederth et al se sont grandement intéresses a la préparation de la surface
d’or et ont préparé des surfaces d’or avec une rugosité rms de 0,4 nm par micrométre carré [7].
L'utilisation d’un monocristal d’or préparé selon la méthode que nous avons utilisée nous

permet d’obtenir une surface possédant une rugosité bien contr6lée, reproductible et de
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diminuer le nombre de contaminants présents. Jusqu'a présent, aucune optimisation de la
rugosité des dépdbts d’or sur la sphére n'a été réalisée de notre part. Dans le futur, un effort

pour améliorer la qualité de ces dépdts pourrait devenir indispensable.

IV.4. DISPOSITIFS DE MESURES DE FORCES

IV.4.1. AFM OMICRON SOUS ULTRA VIDE

Dans le chapitre 11, nous avons décrit le principe général de la mesure avec un AFM. Dans ce
paragraphe, nous allons décrire ’AFM que nous avons utilisé pour nos mesures de forces a
grandes distances en s'intéressant aux caractéristiques propres (systeme de détection, de
déplacements) de cet appareillage qui ont en parti conditionné le deroulement de nos mesures.

Nous décrirons de plus, le béti ultra vide dans son ensemble.
1IV.4.1.1. DESCRIPTION DE L'’AFM OMICRON

Les mesures de forces a grandes distances ont été realisées avec AFM commercial omicron.
L’AFM est combiné a un STM, il permet des mesures a température variable de 70K a XXX.

La figure 4.18 montre les principaux éléments de I'AFM.

Un seul tube piézoélectrique permet les déplacements du cantilever avec une course maximale
de 10 nm dans les directions X et Y et une course d’environ 1,5 nin dans la direction Z. Ce
tube piézoélectrique est positionné sur un moteur inertiel piézoélectrique qui permet des
déplacements macroscopiques dans les 3 directions. Ainsi dans ce systeme I'échantillon est fixe
et le microlevier est soumis aux déplacements. L'échantillon est relié a la masse et I'utilisateur

peut appliquer un potentiel au microlevier.

Fixation de I'échantillon

= e -

§ Tube piézoélectrique

Figure 4.18 : vue des principaux éléements de I’AFM Omicron.
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La mesure de la deflexion s'effectue en détectant les déplacements dans une photodiode
quatre cadrans de la réflexion d’un faisceau laser (avec une longueur d’onde de 630 nm) par le
microlevier. Un schéma du systeme optique est représenté sur la figure 4.19. Un premier
miroir associé aux déplacements horizontaux de la fibre optique permet d’ajuster le faisceau
laser sur le microlevier. Un deuxieme miroir permet d’ajuster le faisceau réfléchi par le levier au
centre de la photodiode. Comme nous l'avons précisé précédemment, dans ce systéme
I'échantillon est fixe et le microlevier se déplace. De fait, le systeme optique doit assurer de
conserver la position de faisceau laser au centre de la photodiode lorsque ce dernier n’est pas
défléchi. Toutefois nous avons observe expérimentalement des variations de la position dans
la photodiode, au moins pour des grands déplacements, dont I'effet le plus marquant est un

décalage de la position du faisceau apres chaque courbe d’approche retrait.
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Figure 4.19 : schéma du systéme optique de I’AFM VT Omicron
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IV.4.1.2. DESCRIPTION DU BATI SOUS ULTRA VIDE

L’AFM/STM est connecté a un béti sous ultravide dont une vue globale est montrée sur la
figure 4.20.

Chanbre de prepaation

’L Chaibre d"mﬂ?’.?ﬁ" = = : i o III_ .
/L (LEED, Auger) Q= s ."
5 i/ A |

| SAS ofirtroduction rapide

Figure 4.20 : vue d’ensemble du groupe ultra-vide

Le béti est constitué d’'un sas d’introduction rapide, d’'une chambre de préparation, et d’'une
chambre d’analyse. La chambre de préparation contient un canon a ion pour le
bombardement ionique, la canne de transfert est munie d’un four positionné sous I'échantillon
pour effectuer les recuits. Enfin, elle est munie d’un évaporateur permettant de déposer des
métaux ou des molécules sur une surface. En plus de 'AFM/STM, la chambre d’analyse
posséde des éléments classiques pour I'étude des surfaces tels que un diffractometre a
électron lent (LEED) ou encore un analyseur d’électron permettant d’effectuer des analyses de

spectre auger.

Le systeme de pompage est constitué pour la chambre de préparation et la chambre d’analyse
d’'une pompe turbo-moléculaire, d’'une pompe ionique et d’un sublimateur a titane permettant
d’obtenir une pression comprise entre 10-11 et 10-10 mbar. Sur le sas d’introduction rapide est
monté une pompe turbo-moléculaire permettant, en quelques heures, d’obtenir depuis
I'atmosphére une pression de I'ordre de 10 mbar qui est suffisante pour introduire un

échantillon ou une pointe sans détériorer le vide dans la chambre de préparation.
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IV.42. DETECTION AVEC UN DIAPASON

Les travaux précurseurs du groupe de Khaled Karrai a Munich [8], ont montré la possibilité
d'utiliser des diapasons piézoélectriques pour detecter les interactions entre une pointe et une
surface. Depuis lors, I'utilisation des diapasons s’est largement développée dans le domaine des
microscopies a sonde a locale [9][10][11]. Bénéficiant du caractére piézoélectrique des
diapasons, il est bien souvent plus aisé expérimentalement de mettre en place un systeme basé
sur un diapason plutdt que sur un cantilever rendu délicat notamment par les systemes de
détection optique. De plus, comme nous le verrons, les diapasons possedent de nombreux
avantages pour effectuer des mesures a trés courte distance. Ce qui nous a conduits a mettre

en place un systeme de mesure de forces basé sur la détection avec un diapason.

Ainsi, dans ce paragraphe, nous décrirons les principales caractéristiques des diapasons, déja
evoquées trés succinctement dans le chapitre I, ainsi que le montage expérimental que nous
avons mis en place dans le cadre du stage de Mario Rodrigues a I'ESRF, stage que j'ai co-

encadré.

IV.4.2.1. DESCRIPTION DU DIAPASON

Le grand succes de la mise en ceuvre des diapasons, dont un exemple typique est montre sur
la figure 4.21, comme détecteur de forces pour différentes applications dans le domaine des
microscopies a sondes locales, repose en grande partie sur les propriétés piézoélectriques de
ces systemes. En effet, un grand avantage de ces diapasons est la possibilité de mesurer les
amplitudes d’oscillation de ses bras a partir d’'une mesure directe du courant issu des effets
piézoélectriques des cristaux de quartz. De fait, il n’est pas nécessaire d’utiliser des systemes de
détection optique comme lors d’utilisation de microlevier dont la mise en place est souvent
compliquée. De plus, I'absence de systemes de détection optique permet d’obtenir des
systémes basés beaucoup plus compact. Enfin, les ources diverses de bruits en sont aussi

diminuées.

Les diapasons possédent une constante de raideur bien supérieure (plusieurs ordres de
grandeur) a ceux des microleviers standard en AFM. Les valeurs typiques de ces constantes de

raideurs vont de 1IkN/m a 50kN/m. Ces grandes valeurs de constante de raideur assurent une
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grande stabilité aux tres courtes distances. Les gradients de forces sont trop faibles pour
dominer la force de rappel des diapasons empéchant ainsi les instabilités mécaniques tres
couramment observées avec des microleviers. Toutefois, malgré ces constantes de raideurs
élevées, les diapasons montrent des facteurs de qualités tres élevés (104 aussi bien a l'air que
sous vide. Ces grands facteurs de qualités permettent d’atteindre des grandes sensibilités
lorsque les diapasons sont excités autour de leur fréquence de résonance, pouvant atteindre
des sensibilités bien inférieures au piconewton. La fréquence de résonance de ces systémes se
situe autour de 30kHz [12]. Un autre avantage de I'utilisation des diapasons est la possibilité
d’exciter, de contrbler et de mesurer ces oscillations avec des amplitudes pouvant étre

inférieures a I'angstreem. [10]

Afin de mesurer le signal de courant, 4 contacts sont situés sur chacun des bras du diapason
[12]. Le positionnement de ces contacts est choisi de sorte & mesurer et maximiser le signal
correspondant au mode antisymétrique. Une vue schématique en coupe des bras du diapason

avec leurs contacts est représentee sur la figure 4.21.
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Figure 4.21 : En haut, photo d’un diapason. En bas, vue en coupe des bras du diapason montrant le

positionnement des contacts permettant de maximiser le signal issu du mode de vibration antisymétrique.

Pour chacune des deux couleurs données (rouge ou bleue), les contacts sont au méme
potentiel. Des lignes de champs électriques induites par la déformation des bras du diapason

en mouvement sont aussi représentées en noir.
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Pour exciter le diapason a sa fréquence de résonance ou au voisinage de cette fréquence, deux

possibilités sont envisageables [12] :

v' La stimulation électronique consiste a directement appliquer une tension alternative
dont la fréquence est identique a la fréquence de résonance du diapason pour ensuite

mesurer le courant induit.

v La stimulation mécanique consiste a secouer mécaniquement le diapason a la
fréquence désirée. Pour cela, il suffit par exemple d’effectuer un contact rigide entre
le diapason et une céramique piézoélectrique a laquelle on applique une tension

alternative a la fréquence d’excitation choisie.

Les résultats présentés dans cette thése ont été obtenus en excitant mécaniquement le
diapason. Cette méthode nous a semblé étre la plus directe et la plus facile a mettre en ceuvre.
Toutefolis, il est envisagé actuellement d’exciter électroniquement le systeme dont un des effets
serait de rendre le systeme plus compact au prix d'un investissement dans le systeme

électronique.

Nous venons de décrire les principales caractéristiques des diapasons. Dans le paragraphe

suivant, nous allons décrire le dispositif expérimental que nous avons mis en ceuvre.

IV.4.2.2. DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Le dispositif expérimental a été développé dans le but de construire une machine de force. Le
but n’étant pas d’imager une surface, la possibilité d’effectuer des déplacements dans le plan
X,y N'a pas été considérée dans notre montage ce qui constitue la seule différence par rapport a
un AFM standard. Les principaux composants de notre systeme sont representés sur la figure
4.22.
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Tube piézoélectrique:
Deéplacements fins
selon la direction z.

Moteur nertiel;
Déplacements grossiers
selon la direction z

Figure4.22 : vue d’ensemble du systéme de mesure de forces.

Le systtme est monté sur un cadre aluminium permettant d’assurer une rigidité et une
compacité maximale du montage. Pour diminuer les vibrations mécaniques, la machine de
force est suspendue par 3 cordons en vitton. Les déplacements selon la direction z sont
assurés par un moteur inertiel piézoélectrique avec une course maximale de 4 mm pour les
approches grossiéres et une céramique piézoélectrique avec une course maximale de 4 mmn
pour contrdler les déplacements fins. Le porte échantillon repose sur cette céramique qui elle-
méme repose sur le moteur inertiel. Un contact électrique permet de polariser ou de relier a la
terre I'échantillon. Dans ce montage, le diapason est excité mécaniquement. Pour cela le
diapason est collé directement sur une céramique piézoélectrique sur laquelle on applique une
tension sinusoidale dont la fréquence correspond a la fréquence de résonance du diapason.
Enfin, I'axe du diapason fait un angle de 15 degrés par rapport a I'’horizontale et donc par

rapport a I'échantillon.

La mesure de force avec un diapason, contrairement aux microleviers pour lesquels il est
possible d’effectuer une détection statique de la force, seule une détection dynamique peut étre
effectuée. Comme nous I'avons décrit au chapitre 11, deux modes de fonctionnement sont
envisageables : la modulation d’amplitude et la modulation de fréquence. Nous avons opté
pour ce dernier mode de fonctionnement. Pour mémoire, le principe est de mesurer a chaque

instant la fréquence de résonance du diapason. La fréquence de résonance du diapason dépend
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de l'interaction entre I'échantillon et le diapason. A chaque instant, le diapason est excité a sa

fréquence de résonance tout en maintenant son amplitude de vibration constante.

Pour détecter et suivre I'évolution de la fréquence de résonance du diapason ainsi que pour
I'exciter, nous avons utilise une électronique commerciale: « Easy PLL » de la société

Nanosurf. Cette électronique se divise en deux parties :

v Le «sensor controller » qui permet tout d’abord de garder I'amplitude de vibration
du diapason constante en ajustant I'amplitude d’excitation. Les variations de
'amplitude d’excitation (couramment appelé signal de damping) permettent de
suivre I'évolution de la dissipation. Le «sensor controller » permet aussi de blogquer
le décalage de phase entre I'excitation et la vibration. Pour exciter 'oscillateur a sa

fréquence de résonance, il faut fixer ce décalage de phase a 90°.

v Le «frequency detector » qui permet de suivre les variations de la fréquence de
résonance a partir d’'une boucle a verrouillage de phase. Le signal en sortie du
« frequency detector » est directement proportionnel au decalage de la fréquence de

résonance du diapason par rapport a la fréquence de résonance de I'oscillateur libre.

Pour travailler en modulation de fréquence deux possibilités sont réalisables a partir de

I'électronique Nanosurf:

v' Le mode «self oscillation» pour lequel on appligue un décalage de phase
directement le signal en sortie du diapason. Ce signal déphasé est ensuit utilisé pour
I'excitation. Ce mode est le plus simple a mettre en ceuvre met nécessite que le

facteur de qualité du diapason soit suffisamment grand.

v" Le mode PLL pour lequel la boucle a verrouillage de phase détecte d’'abord la
fréquence de résonance du diapason. Un signal est ensuite généré avec une
fréquence égale a la frequence de résonance du diapason. Ce signal moins bruité que
celui du diapason est déphasé puis utilisé comme signal d’excitation. Ce mode de
fonctionnement permet d’obtenir des signaux moins bruités mais est plus délicat a
utiliser. Habituellement, le mode «self oscillation» est utilisé au démarrage pour
verrouiller la boucle a verrouillage de phase puis le mode PLL est ensuite utilisé pour

effectuer les mesures.
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Afin d’ameliorer la résolution, le signal en sortie de I'électronique Nanosurf est ensuite filtré
avec un filtre passe bas (fréquence de coupure de 1Hz). Ce filtrage a permis d’obtenir des
résolutions de I'ordre de quelque mHz pour le décalage de la fréquence de résonance, soit
comme nous le verrons, une resolution bien supérieure que celle obtenue avec L’AFM

Omicron (approximativement 2 ordres de grandeurs).

Ce dispositif expérimental a été développé au cours du stage de Mario Rodrigues a 'ESRF. Au
cours de ce stage, des mesures quantitatives de forces entre une sphére métallisée et une
surface d’or ont été aussi réalisées. Les résultats expérimentaux seront décrits dans le chapitre
VIIL
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CHAPITRE V. ANALYSE DE LA MESURE

La mesure de force avec un AFM consiste a détecter la déflexion d’un cantilever lorsque celui-
ci interagit avec une surface. Mesurer des forces faibles (<<1nN) nécessite la détection de trés
faibles déplacements du microlevier (<<lnm pour un microlevier de raideur 1IN/m). Dans ce
paragraphe nous nous intéressons aux limites fondamentales dans les mesures liees aux
déplacements du microlevier, lesquelles sont définies par le bruit intrinséque du systeme. Soit,
d’une part les fluctuations liées aux dissipations mécaniques du microlevier couplé a un bain
thermique (mouvement brownien) et d’autre part les fluctuations liées a la détection du signal

(Fluctuations de la source laser, bruits dans le détecteur, bruits électroniques....).

Dans la premiére partie de ce chapitre, nous commencerons par définir la notion de densité
spectrale de bruit. Ensuite nous décrirons le dispositif expérimental que nous avons utilisé
pour mesurer la densité spectrale. Enfin, nous déterminerons la limite fondamentale de la
détection de forces a partir des fluctuations thermiques liées au couplage mécanique entre le

microlevier et son environnement.

Ensuite nous décrirons différentes sources de bruit qui peuvent influencer la sensibilité des

mesures.

A travers quelques exemples de mesures présentées dans les chapitres suivants, nous
déterminerons expérimentalement la résolution en force ou en gradient de force de ces

mesures.

Dans le but d'interpréter des observations expéerimentales, nous terminerons par décrire deux
phénomenes qui peuvent entrainer la dégradation du facteur de qualité d’'un oscillateur,

autrement dit une augmentation de la dissipation :
v" La notion de bruit en retour induit par le systeme de mesure (back action).

v’ La notion de couplage d’un oscillateur avec le rayonnement thermique dans le champ

proche.
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V.1.SENSIBILITE DE LA MESURE : LIMITES
FONDAMENTALES DE LADETECTION DE FORCES.

V.1.1. LADENSITE SPECTRALE
V.1.1.1. DEFINITION

A partir d’'un signal s(t) (un courant, une tension,... variant dans le temps), I'analyse du bruit se

fait de maniere genérale a partir de la densité spectrale du signal s(t) qui permet de caractériser

les composantes spectrales dans I'espace des fréquences w.

C’est une analyse courante et nous en rappelons les points essentiels avec en vue I'application a

I’AFM et aux microsystemes oscillants.

Dans la suite, le signal s(t) sera suppose aléatoire et stationnaire. Il est caractérisé par une valeur
moyenne <s(t)> indépendante du temps que nous supposerons nulle et par une fonction
d’autocorrélation <s(t)s(t+t)> ne dépendant que de la différence entre les deux temps soit
uniquement du temps t. Notamment, la fonction d’autocorrélation va nous permettre de
caractériser la réponse du systeme lorsque celui-ci est soumis a une force fluctuante
caractérisée par une fonction d’autocorrélation <F(t)F(t+t)>. Cette force fluctuante peut étre
par exemple crée par les multiples chocs des particules de I'air sur un microlevier et donc a
I'origine du bruit thermique. Bien slr, a I'équilibre, il n'est pas nécessaire d’expliciter le
mécanisme de couplage, son existence suffit pour appliquer en régime classique I'équipartition

de I'énergie.

Dans le domaine fréquentiel, le théoreme de Wiener-Khintchine (eg. 5.1) relie la fonction

d’autocorrélation d’un signal aléatoire a sa densité spectrale de puissance (J (w)) [1] :

+¥ _
(s(t)s(t+1)) =Css(t) = §Is(w)e'™ dw (5.1)

-¥

La densité spectrale de puissance exprime la répartition de la puissance du signal entre les

différentes fréquences.
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La valeur quadratique moyenne du signal, dans notre cas, les fluctuations de la déflexion du

microlevier n’étant rien d’autre que la fonction d’autocorrélation du signal pour t=0, il vient

que .
<sZ> = +@Js(w)dw (5.2)

Si nous considérons I'exemple du bruit thermique, en terme de densité spectrale, nous
pouvons relier les fluctuations de la déflexion du microlevier et la force fluctuante selon la
relation :

J,w) =|GW)[" I W) (5.3)

Ou J(w) est la densité spectrale de la déflexion du microlevier, Jr(w) est la densité spectrale du
bruit thermique et G(w) est par définition la fonction de transfert traduisant la réponse

mécanique du microlevier a une force de pulsation (w). Cette analyse issue de la

thermodynamique statistique permettra de bien faire la différence entre deux versions de la

méme formule de la densité spectrale de bruit J;(w) pour les AFM et les microsystémes:

En effet dans les études avec un AFM, Jr(w) est souvent exprimé en fonction du facteur de
qualité Q, de la fréquence de résonance du microlevier (W), de la masse du microlevier m ou

encore de sa constante de raideur k, selon la relation [2][3][4][5]:

Armwok T _ 4kkgT
Q w,Q

Je(w) = (5.4)

Cette relation permet d’avoir une expression de la densité spectrale en fonction de parametres
facilement accessible en AFM et ainsi la rend pertinente pour les applications a I'AFM.
Toutefois, cette expression ne fait pas apparaitre clairement I'origine physique du couplage
entre le microlevier et le bain thermique et peut entrainer une confusion entre le facteur de
qualité et la dissipation. En effet, Les fluctuations dans le déplacements du microlevier sont
crées par une force fluctuante résultant des multiples chocs entre les particules du réservoir et

le microlevier.

139



‘ m I — Réservoir
a
G kBT

Figure 5.1. Le couplage entre un microlevier de masse m et un réservoir thermique est donné par la dissipation a.

Comme schématiser sur la figure (5.1), I'action de cette force fluctuante sur les fluctuations du
microlevier dépend du couplage entre le bain thermique et le microlevier et est donné par la
dissipation (@). Ainsi plus la dissipation est grande plus I'action de la force fluctuante sur le
microlevier sera grande (relation de fluctuation-dissipation). Ainsi, malgré la fonctionnalité de
I'expression (5.4) il est important d’avoir en mémoire que la densité spectrale de bruit est avant

tout relié a la dissipation selon la relation [1]:
Je(w) =4ak,T (5.5)

L’expression pour JF(w) écrite ainsi traduit bien le fait que la valeur du spectre de bruit est
fixée entierement par la dissipation et la température. De plus, plus le couplage est fort plus la
thermalisation du microlevier sera rapide. Le temps nécessaire au microlevier pour atteindre
I'équilibre aprés avoir subit une perturbation sera d’autant plus court que la dissipation sera
grande. La valeur de ce temps est donne par :

t =

. (56)

|3

La figure 5.2 montre une évidence expérimentale de I'existence de ce temps caractéristique lié a
la dissipation. Cette courbe représente la déflexion d’un cantilever sur lequel a été collé une
sphere metallisée lors d’une courbe d’approche-retrait sur une surface d’or. (Seule la courbe de
retrait es t représenté) L'experience a été effectuée sous ultra vide. Or, lors de I'approche, la
sphere rentre en contact avec la surface. Ainsi, un contact or-or et crée sous ultra vide et
entraine une forte adhésion entre la sphére et la surface. Lors du retrait, la forte adhésion
entraine une forte variation de la déflexion lors de la rupture du contact et conduit a une
oscillation du microlevier qui s’'amortie progressivement sous I'effet de la dissipation. Pour des
expériences a I'air, la dissipation étant tres importante le temps d’amortissement devient tres

rapide et ne peut étre observé sauf dans le cas ou I'impulsion initiale devient trés grande.
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Martin Stark a pu mesurer cet effet a I'air pour laquelle limpulsion initiale était engendrée par

la rupture de I'adhésion entre une pointe AFM et la partie adhésive d’un ruban de scotch [6].

0,2 ns

déflection(ua)

v

temps
Figure 5.2. Amortissement des oscillations d’un systéme spheére- microlevier soumis a une force impulsionnelle

crée par la rupture du contact entre la sphére et la surface.

Ainsi nous venons de voir I'intérét de la notion de la densité spectrale dans un exemple précis:
le bruit thermique. Toutefois, nous décrirons de facon plus détaillée le bruit thermique et son

origine dans le paragraphe 4.1.2.

De maniére plus génerale, la densité spectrale du signal mesuré sera fonction d’une part des
densités spectrales des différents bruits, des fonctions de transferts aussi bien du microlevier
ou du diapason que du systeme de détection dans son ensemble et de la bande passante. Elle
dépendra donc du mode de fonctionnement de I'appareil, mode statique ou dynamique.

Effectuer une analyse théorique rigoureuse et compléte du bruit de la mesure en AFM est un
probléme complexe. Depuis quelques années de nombreuses études ont été effectuees sur le
bruit en AFM, ce qui montre I'intérét toujours actuel que portent de nombreux groupes sur
I'analyse du bruit [2][3][4][7][8]. Toutefois, a notre connaissance, les nombreux travaux
effectués jusqu’a maintenant ne considérent que des origines du bruit trés précises traitées de
facon indépendante. Notamment de nos jours, il est toujours délicat de préciser quelles seront
les contributions dominantes et celles négligeables dans des conditions précises de mesure.

Ceci souligne, la complexité du traitement complet du bruit en AFM
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Toutefois, la mesure de la densité spectrale décrite dans le paragraphe suivant, peut permettre
d'identifier et de caractériser certaines de ces contributions et constitue une mesure centrale
pour I'analyse de bruits.

V.1.1.2. MESUREDE LA DENSITE SPECTRALE

La figure 5.3 montre un exemple typique d’une mesure expérimentale de la densité spectrale.
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Figure 5.3. Densité spectrale de bruit d’'un microlevier ’ AFM.

On distingue trois aspects essentiels :

Dans la région 2, le bruit a basse fréquence est dominé par une contribution dite «bruit en
1/1».

Dans la région 3, on observe un bruit de fond constant indépendant de la fréquence, dont

nous décrirons des contributions possibles a ce bruit blanc dans le paragraphe 4.2.

Enfin, la région 1 correspondant au voisinage de la fréquence de résonance du microlevier, le
bruit est dominé par le bruit thermique. Dans le paragraphe suivant, nous décrirons de fagcon
détaillée le bruit thermique. Les raisons de I'intérét que nous portons au bruit thermique sont

les suivantes :
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Sa contribution au bruit apparait clairement dans I'enregistrement de la densité spectrale.
Notamment, pour des mesures en mode dynamique a la fréquence de résonance la

contribution du bruit thermique est centrale.

Le bruit thermique est trés souvent considéré pour définir la sensibilité des mesures avec un

AFM ou un microsysteme. [2][3][4]

L'observation de la contribution du thermique est un pré requis essentiel pour assurer une

sensibilité suffisante pour mesurer des forces faibles.

La mesure a été effectuée a l'air avec un cantilever de fréquence de résonance 27,6 kHz avec
une fréquence d’échantillonnage de 500kHz. La courbe obtenue est une moyenne sur 100

mesures.

La mesure d’un tel spectre de bruit est obtenue a partir du montage décrit dans la figure (5.4).

Figure 5.4. Schéma du principe de la mesure de la densité spectrale de bruit

Le signal (s(t)) correspondant a la mesure de la déflexion du microlevier. Ce microlevier est

uniguement soumis aux fluctuations thermiques de I'environnement autrement dit, il n’est pas
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soumis & une excitation extérieure (mécanique ou électrostatique) et il n’interagit pas avec une
surface. Ce signal est récupéré en sortie de la photodiode avec une carte d’acquisition National
Instruments (PCI 6110). La bande passante de la carte d’acquisition est de 5SMHz, ce qui est
bien supérieure aux frequences de résonances des microleviers d’AFM (10 a 350 kHz environ)
et de la bande passante de la photodiode de I'AFM Omicron (500kHz).

La carte d’acquisition est pilotée par un micro-ordinateur par I'intermédiaire d’'un programme
ecrit sous Labview. Ce programme nous permet d’une part de visualiser et d’enregistrer le
signal s(t), et d’autre part de calculer et d’enregistrer la densité spectrale du signal. A partir de
ce programme, il possible de contrdler la fréquence d’échantillonnage, le nombre de points du
signal & analyser et le nombre de mesures que nous désirons moyenner. Méme au voisinage de
la fréquence de résonance, le bruit peut étre dominé par le fond constant. 1l est souvent alors
nécessaire de moyenner les mesures pour observer la contribution du bruit thermique a la

résonance.
V.1.2. LE BRUIT THERMIQUE (MOUVEMENT BROWNIEN)

Le mouvement Brownien, observé pour la premiere fois par R. Brown en 1828, désigne le
mouvement aléatoire d’une grosse particule immergé dans un fluide. Une particule immergée
dans un fluide, est soumise & une force de frottement visqueux et une force fluctuante. Ces
deux forces sont les conséquences d’une méme cause : les impacts successifs des molécules du
fluides sur la grosse particule. Ces phénomenes apparaissent non seulement pour des grains de
pollen a la surface de I'eau mais c’est aussi le cas des électrons qui présentant un mouvement
aléatoire induisent des fluctuations dans le courant a travers une résistance (Bruit Johnson) ou
encore pour les molécules de I'air dont les impacts induisent des fluctuations par rapport a la

position d’équilibre d’'un microlevier par exemple.

En physique statistique classique, de maniére tres générale, le théoreme d’équipartition de

I'énergie donne %kBT = (E)par degré de liberté. [1]
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L’action du bain sur la particule brownienne est souvent décrite par I'équation de Langevin

laquelle en presence d’une force extérieure F,, appliquée s’écrit a une dimension:

d?z dz
mdt—2 =rat Fouct(t) + Fext (5.7)

L'équation de Langevin est avant tout phénoménologique et décompose l'action de

I'environnement sur la particule en un terme fluctuant purement aléatoire (F,,.) et un terme

: dz - .
de frottement visqueux (- aa). L’origine commune de ces deux forces, (les collisions

moléculaires sur la particule) conduit a une relation tres précise entre a et F, ., (théoréme de

fluctuation-dissipation) donnée par :

1 ¥
=— AF OF t))dt 5.8
g ZFTi(BT_g Fluct() Fluct( )> ( )
Avec gzi
m

L’échelle temporelle de la force fluctuante est caractérisée par un temps de corrélation (tc) trés
court a I'échelle d’observation macroscopique (typiquement de l'ordre de la distance
intermoléculaire moyenne divisée par la vitesse moyenne des molécules soit environ (10-13 sec).
Sous l'influence de la force fluctuante, la vitesse de la particule brownienne va connaitre aussi
des variations erratiques. Toutefois si la masse de la particule brownienne est bien supérieure a
celle des molécules du milieu environnant, I'échelle de temps (t ;) de variation de cette vitesse
sera beaucoup plus grande voire méme suffisasmment lente pour étre mesurable a I'échelle
macroscopique. Ce temps t, peut étre interprété comme le temps nécessaire a la particule
pour atteindre I'équilibre thermique avec le milieu environnant et est relié a la masse de la

particule et a la viscosité du fluide par la relation :

m_ -1
t, =—= 5.9
. (5.9)

a

Pour un microlevier modélisé comme un simple oscillateur harmonique, le bruit thermique

peut étre considéré comme la résultante d’une force thermique qui excite I'extrémité du
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microlevier avec un écart quadratique moyen d’amplitude de vibration <22> . Dans ce cas
th

I'équation de Langevin s’écrit :
(5.10)

Avec wo la pulsation propre du microlevier.

Dans ce qui suit, nous nous placons d’emblée dans I'espace des fréquences, I'analyse
harmonique de I'équation de Langevin nous permettra de determiner les résultats importants
pour notre analyse du bruit thermique pour un microlevier. Notamment, cette analyse est
suffisante pour déterminer la résolution en force que nous pourrons atteindre en utilisant un

microlevier vibrant librement, et ceci en ne prenant en compte que le bruit thermique.

En revenant a I'équation de Langevin pour un microlevier et étant donnée que I'équation 5.11

est linéaire, on peut écrire dans I'espace des fréquences que :
Z(w) =G(w)F(w) (5.11)

Ou Z(w) (resp. F(w)) est la transformée de Fourier de z(t) (resp. Fucdt)) et G(w) est par

définition la fonction de transfert traduisant la réponse mécanique du microlevier a une force

de pulsation (w) et est donnée par la relation :

1 (wg- w)+igw

G(w) = (5.12)
m (w5 - w)* + g°w?
En terme de densité spectrale I'équation (5.11) revient a écrire :
1 Je (W
J, (W) = £ (W) (5.13)

m® (W - w*)® +g°w?

Ou KF(w) est la densité spectrale de puissance qui caractérise la force thermique. Le bruit

thermique étant un bruit blanc, J<(w) est constante.
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L'application du théoreme de Wiener-khintchine nous donne:

<22> :+§ 1 Je (W) a (5.14)
th 0 m2 W%W2

2 122
(Wo - W)* +——

Q est la facteur de qualité et est egal 3% Dans la limite od Q>>1, I'évaluation de l'intégrale

g
nous donne :
x4 01/2
2= 2 ¥ <22> (5.15)
Qg ) th

L'unité de J¥? est leN/+/Hz, et k = mw% est la constante de raideur du microlevier. Si le

microlevier est a I'equilibre thermique et en vertu du théoréme d’équipartition prédisant que
<22> -KeT nous obtenons pour JY?:
th

L1/2
1/2 _ @-kkBT 9

NEEE 3
Qwo g

(5.16)

Finalement la force minimale mesurable est obtenue en multipliant J¥> par la racine carrée de

la bande passante (B) ainsi nous obtenons pour cette force la relation :

F . = 4kk—BTB (5.17)
min QWO '

Ainsi, en augmentant le facteur de qualité ou en utilisant des microleviers de faible constante
de raideur, nous diminuons la force minimale mesurable et donc nous augmentons la
sensibilité en force de nos mesures. Ceci dénote un des avantages d’effectuer des mesures sous
ultra-vide plutét qu’a I'atmosphére. En effet sous ultravide, le facteur de qualité augmente d’un
facteur 10 a 100 par rapport a l'air, la sensibilité en force y est donc ameliorée. Pour un

microlevier avec une fréquence de résonance de 10 kHz, une constante de raideur de 1N/m et

un facteur de qualité de 1000, on obtient alorsF;, » 40fN / N Hz.
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X . W _
Dans le cas ou nous considerons une bande passante B :60’ on obtient pour F, la

relation :

[AKkT
=V B (5.18)

I:min - Q

En considérant un facteur de qualité de 1000 et une constante de raideur de 1IN/m, a

température ambiante nous obtenons Fmin=126.5fN. Ce qui correspond a la valeur de la force
de Casimir (sphére-plan) entre des miroirs parfaits pour une sphére de rayon 50mm et une

distance de séparation de 1.02 nm.

Le calcul précédent de la résolution en force est obtenu directement en considérant
uniquement les propriétés thermodynamiques d’'un microlevier couplé a un bain thermique.
En mode dynamique (cf. chapitre 2), le microlevier est contraint d’osciller a sa fréquence de
résonance avec une amplitude de vibration constante pour le mode FM-AFM ou avec une

amplitude et une fréquence d’excitation constante en mode AM-AFM.

En mode AM-AFM, le gradient de force minimale mesurable est relié aux variations
d’amplitude de vibration minimales mesurables pour la fréquence d’excitation considéreée.
Selon Martin et al [5], la variation minimale d’amplitude mesurable est egale au déplacement du

microlevier minimale mesurable donné parF,/k. En considérant une fréquence

d’excitation trés proche de la fréquence de résonance du microlevier, ils obtiennent une

résolution en gradient de force donnée par :

_1 27kkBTB

Féin 5.19
i A1 Qug (5.19)

Avec Ay, I'amplitude de vibration a la résonance.

En mode FM-AFM, le gradient de force minimal est relié aux variations de la fréquence de
résonance minimale mesurable. La différence principale avec le mode AM-AFM est que
I'amplitude de vibration est soumise a une boucle de régulation positive. Ainsi, les fluctuations

thermiques du microlevier sont soumises a cette boucle de régulation. Dans la littérature, on
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trouve différentes approches pour le calcul de la sensibilité en gradient de force. Notamment,
G. Couturier et J.P Aimé a Bordeaux ont calculé la résolution en gradient de forces en tenant
compte de la boucle de régulation en amplitude et de la démodulation du signal. lls ont obtenu

pour la resolution en gradient de force la relation [9]:

(5.20)

<z§sc>est amplitude d'oscillation du microlevier. Cette relation est identique a celle

déterminée notamment dans la référence [2]. Cette expression est similaire dans la formulation
a celle obtenue par Martin et al. Ainsi, dans des conditions identiques la sensibilité en mode
AM-AFM et FM-AFM la sensibilité est similaire. Toutefois, il faut garder en mémoire qu’en
mode AM-AFM B et Q sont liés alors qu’en mode FM-AFM ils sont indépendants.

Ainsi nous venons de voir les expressions de la résolution en force et en gradients de forces en
fonction notamment, des caractéristiques propres des microleviers. Les expressions (5.18) et
(5.20) montrent clairement qu’une diminution de la constante de raideur des microleviers
entraine une augmentation de la sensibilité. Cette constatation a été le critere principal pour le
choix des microleviers utilisés lors de nos expériences. Toutefois, ces expressions sont
optimistes car elles ne tiennent pas compte des sources de bruit autre que les fluctuations
thermiques du microlevier. Notamment, nous verrons que de toute évidence, la résolution en
force pour des mesures en mode statique est plus faible que si elle était uniquement limitee

par le bruit thermique.

Dans le paragraphe suivant nous décrirons brievement et de facon non exhaustive d’autres

sources de bruit pouvant réduire la résolution des mesures force avec un AFM.
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V.2.LES DIFFERENTES SOURCES DE BRUITS LIES A LA
DETECTION

V.2.1. LE BRUIT JOHNSON

Un microlevier en equilibre thermique avec un bain a la température T montre des fluctuations
liées a sa dissipation mécanique, de fagon comparable un électron dans un circuit électrique va
présenté un mouvement aléatoire. Ce mouvement aléatoire des électrons crée des fluctuations

dans le courant. C’est le bruit Johnson.

En considérant un oscillateur électrique soit un circuit RLC en série, nous obtenons, par
analogie avec l'oscillateur mécanique précédemment étudié¢, notamment en reliant R a g

I'équation classique pour un circuit RLC [10]:

dl 1
L—+R +=pldt=V(t 5.21
pm c o (t) (5.21)

Les fluctuations dans le courant | peuvent étre considérées comme étant due a une force

électromotrice (V(t)) aléatoire dans la résistance

De facon analogue a I'équation 5.9 nous obtenons une relation entre la densité spectrale de
I'intensite J; et la densité spectrale de la force électromotrice Ju :
Jy (W)
R? + (WL - —)?
wC

3, W) = (5.22)

Enfin, de la méme facon qu’il existe une relation entre la densité spectrale d’'une force
fluctuante et du coefficient de dissipation g, il existe une relation entre la densité spectrale de la

force électromotrice fluctuante et la résistance. Cette relation est connue sous le nom de

théoreme de Nyquist et est donnée par:
J, =4k, TR (5.23)

Ainsi pour chacune des résistances, comme par exemple les résistances de contre réaction des
amplificateurs opérationnels convertissant le courant sortant de la photodiode, les fluctuations

de courant sont données par la relation :

150



(5.24)

Il est a noté que le bruit Johnson est un bruit blanc et donc indépendant de la fréquence. Sa
densité spectrale est donc constante est contribue notamment au fond continu observé dans la
figure (5.2).

L'équation (5.24) peut se rééecrire sous la forme de fluctuations de tension selon la relation :
<v2> = 4k TRB (5.25)

Nous avons vu précédemment, que la préparation des systémes sphére-microlevier ou du
collage du microlevier sur son support induit nécessairement une résistance entre

I'environnement et le systeme sphere-microlevier. La présence d’une telle resistance est

incontournable. Pour des résistances supérieures ou de I'ordre de10 W, une conséquence
immediatement observable est un temps de mise en équilibre (entre la sphere et le microlevier
ou entre le systéme sphére-microlevier et son support) de I'ordre de plusieurs millisecondes.
Selon la relation (5.25), des fluctuations de tensions aux bornes de la resistance sont
nécessairement présentes a températures ambiantes. De telles fluctuations entrainent une
fluctuation du potentiel de la sphére et donc une force fluctuante d’origine électrostatique.
Cette force sera d’autant plus grande que la différence de potentielle appliquée entre la sphére
et la surface sera grande et que la distance sphére surface sera petite. La presence de cette force
fluctuante doit, de toute évidence selon le théoréme de fluctuation-dissipation, introduire une
dissipation de l'oscillateur par un couplage électromécanique. Expérimentalement, une
augmentation de la dissipation s’observe par une diminution du facteur de qualité. Dans la fin
de ce chapitre nous présenterons un exemple de mesures pour lequel nous avons observé un
élargissement de la courbe de résonance des systéemes sphere-microlevier avec une diminution
de la distance. Comme nous le verrons, nous attribuerons cet élargissement a cette force

fluctuante.

V.22.LE BRUIT EN I/F

Ce bruit est essentiellement un bruit basse fréquence. Sa principale caractéristique étant que sa

densité spectrale augmente lorsque la fréquence diminue.
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Dans les composants électroniques, il est associé a la capture des porteurs de charges par les
défauts ou les contaminants. Une des caractéristiques de ce bruit est son universalité, on le
retrouve dans une multitude de domaine : biologie, chimie, musique, astronomie, physique,

économie....

La densité spectrale de puissance de bruit est donnée par :

C
Sy s (W) = Y (5.26)
08<a<l1l4

De part sa dépendance en fréquence, le bruit en 1/f devient le bruit prédominant pour des
mesures avec une bande passante incluant les basses fréquences. Notamment pour des

mesures en mode statique le bruit en 1/f doit étre le facteur principal limitant la mesure.

V.2.3. LE BRUIT DE GRENAILLE

Le bruit de grenaille correspond aux fluctuations statistiques du nombre de porteurs de charge
qui participent a la création d’'un courant. Plus généralement, ce bruit intervient lorsque le
passage des particules est caractérise par une loi de probabilité par exemple lorsque elles

doivent franchir une barriére de potentiel.

Le bruit de grenaille peut étre considéré comme un bruit impulsionnel et peut se mettre sous la

forme :

i(t) = E‘ied(t - t,) (5.27)

n=- ¥
Ou e est la charge de I'électron (1,6x10-29C)

Les fluctuations sont alors données par la relation :
(i) =2elB (5.28)

Ou lo est le courant moyen.

En AFM, ce type de bruit est a I'origine de fluctuations dans I'intensité du laser et dans

I'intensité du courant détecté en sortie de la photodiode.

En effet, la source laser peut avoir des fluctuations dans son intensité et dans la direction du

faisceau. Ces fluctuations peuvent engendrer des fluctuations dans les signaux mesurées. En
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effet, le nombre de photons arrivant sur la photodiode est aléatoire, il en découle que le
nombre de porteurs ainsi produit sera lui aussi aléatoire. Toutefois, pour minimiser le bruit
engendré par ces fluctuations, le signal en sortie de la photodiode est divisé par I'intensité

totale détectée par la photodiode.

De méme le nombre de photons réfléchis par le cantilever étant aléatoire, la pression de
radiation du faisceau laser sur le cantilever va aussi fluctuer entrainant des fluctuations du
microlevier. Toutefois, selon Martin et al[5], pour un laser avec une puissance de 1ImW, ce qui
correspond a la puissance typique des lasers utilisés en AFM, la force fluctuante ainsi générée
est de I'ordre 104 fN .Ces effets sont donc néegligeables.

Enfin, le courant mesuré dans une photodiode est un courant moyen. Or, d’'une part, les
porteurs sont produits de fagon aléatoire en raison des fluctuations lasers , de plus le nombre
d’électrons participant au photocourant est lui aussi aléatoire. En effet les électrons sont
soumis a des phénomenes d’absorption et de recombinaison caractérisés par des lois
probabilistes. L’avancé de nos travaux ne permettent pas de savoir si cette contribution est
préponderante ou non dans le bruit totale. Toutefois, si c’était le cas, le bruit de grenaille étant

un bruit blanc, ce bruit contribuerait au fond continu observé dans la densité spectrale.

V.3. INFLUENCES DU BRUIT SUR NOS MESURES

La resolution des experiences est donnee par le bruit de mesure dont nous venons de décrire
des origines possibles. Généralement, la sensibilité d’un dispositif expérimental de mesure de
force est donnée en tenant compte uniquement du bruit thermique. Cette approche possede
I'avantage d’étre quantifiable a partir de parametres expérimentaux accessibles mais donne
souvent une valeur optimiste de la résolution des expériences. Dans ce paragraphe, nous allons
évaluer la résolution de nos expériences directement a partir de I'analyse de nos mesures. Ces
analyses permettront de donner la résolution en force et en gradient de force des mesures qui
seront présentées dans les chapitre VI et VII, sans toutefois, pouvoir déterminer I'origine

exacte des contributions dominantes.
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V.3.1. SENSIBILITE EN MODE STATIQUE

L'analyse présentée dans ce paragraphe, consiste a déterminer la déviation de nos mesures par
rapport aux prédictions théoriques. Pour lanalyse présentée ici, nhous avons considéré les
mesures de la force capacitive en fonction de la différence de potentiel entre la sphére et la
surface a distance fixe. Ces courbes correspondent aux mesures présentées dans la figure 6.9.
Dans cette figure les courbes expérimentales correspondent a une moyenne sur 5 mesures.
Dans un premier temps, nous allons étudier les effets de ce moyennage sur la résolution en

force de nos mesures.

Pour cela, nous calculons la différence entre les prédictions théoriques (eq.6.7) et la force

mesurée (DF = Fg,, - Fyng) pour une distance sphere surface de 278 nm. Cette différence est

représentee sur la figure 5.5. Une étude similaire réalisée pour les autres distances donne des

résultats identiques.

acart type mesurel  B.5pM
dcart type meswre? 7 0pH

« 1 rmesure 0,05 I%l:arrtt :].rpe e suei ggp:
= = ecart type mesire Bp
1] &, Tor=ne 0,07 - "o o Boart typemesrels  6.7pN

afrcart type moyenne  2,7pH

probagilits

Différence exp-theo (pH)

06 0,4-0,2 42 0,1 00 0,1 02 OF 0,4 0,6

Y appliqué 3 la sphére (V)

Déviation en pN

Figure 5.5. A gauche, est montrée la différence entre la force mesurée et les prédictions théoriques. La courbe
noire a été obtenue a partir d’une mesure alors que la courbe rouge correspond a la moyenne sur 5 mesures. A
droite, sont représentées les distributions de probabilités pour les mesures seules (noires) et pour la moyenne de ces

5 courbes (rouge)
La courbe noire correspond a une seule mesure pour laquelle le temps d’acquisition est de
5120 ns. La courbe rouge correspond a la moyenne de 5 mesures prises consécutivement

dans les mémes conditions. Les courbes de droites correspondent aux distributions de
probabilité de la différence entre les mesures et les prédictions théoriques. Chaque point de

cette distribution correspond a la probabilité que la valeur mesurée se situe dans I'intervalle
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DF+0.5pN. Nous avons suppose que ces distributions sont de type gaussien et que leur valeur
moyenne est nulle. Ainsi, elles doivent vérifier la relation [11] :

o 20F%/s?
POF) =2 (5.29)

R
Avecs 2, 'écart quadratique moyen.

La résolution en force de nos mesures est alors donnée par I'écart type, autrement dit la racine
carrée de I'écart quadratique moyens . A partir des ajustements des différentes courbes, nous
obtenons pour les mesures individuelles une ©solution en force de l'ordre de 6,6 pN.
L'ajustement de la distribution de probabilité pour la moyenne des 5 courbes, nous donne une
résolution en force de 2,7 pN. Cette valeur est en accord avec le théoréme de la limite centrale

qui donne notamment que I'écart type de la moyenne de N mesures indépendantes est égale a

I'écart type d’'une mesure divisé par JN soit pour cet exemple6,6/~/5 = 2,9pN . Cette
résolution en force est comparable a la résolution des expériences de U.Mohideen [12][13]
présentees dans le chapitre 111. De plus, cela nous permet de vérifier le bon accord avec le

théoreme de la limite centrale qui est une condition centrale pour la discussion qui va suivre.

Ainsi nous venons de voir que la résolution en force que nous obtenons pour les mesures en
mode statique présentées dans le chapitre suivant est de I'ordre de 2,7 pN. Toutefois, Cette
résolution n’est valable que pour des mesures effectuées dans des conditions identiques, méme
constante de raideur pour le systeme sphere-microlevier (ici k=0,046N/m), méme nombre de
courbes moyennés (ici 5) et pour un temps d’acquisition identique. Ce temps d’acquisition (ici
5120ns), selon la méme description présentée dans le chapitre 1V, peut étre vu comme un

moyennage sur 256 courbes dont le temps d’acquisition est de 20ns. Compte tenu de ce que
nous venons souligner, nous allons calculer quelle serait la résolution en force si le bruit
thermique était la limite principale pour la sensibilité de nos mesures en mode statique. Pour
cela, nous allons comparer les distributions de probabilités de la figure 5.5 avec la distribution
de probabilité donnée par le facteur de Boltzmann[11]:

e' E/kBT

) =g e

(5.30)
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kDx? DF

Avec E L’énergie élastique pour le microlevier qui vaut (avecDx = T). Ainsi, nous
obtenons pour P(DF) :
k(%)2*256*5
e 2kgT
P(DF) = (5.31)

o/
é_ e' 2kgT

DF

Le numérateur permet de normaliser P(DF) de sorte que § p(DF) =1. Dans cette expression,
DF

les termes 256 et 5 permettent de tenir compte de la diminution de I'écart quadratique moyen
de la distribution induit par le moyennage en vertu du théoreme de la limite centrale. Dans la
figure 5.6 sont représentées la distribution expérimentale (points noirs) obtenue pour la courbe

moyennée et la distribution donnée par I'équation 5.31 (courbe rouge).

l]ﬁ- écart type moyvenne 2,7pH
i écart type thermique 0,7pH
0,4
-
x
= 0,3
=
= ]
[
= 0,2
0,1
] ¥
0,0 r'rn-rr:‘.!hh%rl
T T T T T T T T T 1

Déviation en pN

Figure 5.6. Comparaison entre la résolution de nos mesures déterminge expérimentalement (en noir) et la

résolution théorique de nos mesures si nous ne considérons que le bruit thermique (en rouge).

La résolution en force théorique en considérant que le bruit thermique vaut 0,7pN, ce qui est
plus faible que la résolution en force estimée a partir des mesures. Ainsi comme on pouvait s’y
attendre, pour les mesures en mode statique, le facteur limitant la sensibilité n’est pas le bruit

thermique. En effet, les mesures en mode statique correspondent a des mesures aux basses
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fréquences pour lesquelles les contributions principales au bruit sont données par le fond

continu et le bruit en 1/f.

V.3.2. LE BRUIT EN MODE RESONANT

Dans ce paragraphe nous allons déterminer la résolution en décalage de fréquence de nos
mesures en mode dynamique qui seront présentées dans le chapitre VII. Nous, nous
concentrons ici sur les mesures en mode NC-AFM (cf. chapitre I1) obtenues avec 'AFM
Omicron. Comme nous le verrons dans le chapitre VII, pour ces mesures nous avons utilisé
deux méthodes pour le contrdle de I'approche de la sphére vers la surface: une approche dite
«manuelle » et une approche dite «automatique ». Entre chaque courbe mesurée avec la
méthode automatique, la distance entre la sphere et la surface est asservie par une boucle de
régulation alors qu’aucun asservissement sur la distance n’est effectué entre deux mesures pour
la méthode manuelle. De fagon identique au précédent chapitre, nous déterminerons a partir
de I'équation (5.29) la résolution pour une mesure puis pour la moyenne des mesures
effectuées. Toutefois, ici, les distributions de probabilités ne sont pas obtenues en faisant la
différence entre les courbes expérimentales et les courbes théoriques mais nous avons
considéré les courbes lorsque aucune interaction entre la sphére et la surface n’était observee.
Pour ces mesures, nous avons utilisé le méme systéme sphére-microlevier. Les amplitudes de
vibrations étaient identiques. La seule différence entre les deux mesures est le temps
d’acquisition qui est deux fois plus grand pour les mesures «manuelles ». Les résultats sont

représentes sur la figure 5.7.
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Figure 5.7. Distributions de probabilité montrant la dispersion des points expérimentaux pour des mesures en
mode dynamique effectuées aprés une approche dite « manuelle » (en haut) et une approche dite « automatique »
(en bas) (cf. chapitre V/1I)

La courbe en haut correspond aux mesures avec I'approche manuelle. Les points noirs
correspondent a 4 mesures individuelles pour lesquelles la résolution en fréquence vaut
environ 0.69 Hz. Les points rouges correspondent a la moyenne de ces 4 courbes, la résolution

en fréquence vaut 0,33 Hz ce qui est en accord avec le théoréme de la limite centrale.

En bas, les courbes correspondent aux mesures avec I'approche automatique. De méme les
points correspondent aux mesures individuelles. Pour cette mesure, 32 courbes ont été
enregistrées mais seulement 6 sont représentées ici. La résolution en décalage de fréquence
vaut pour chaque courbe environ 7,9 Hz. Les points rouges correspondent a la moyenne sur
les 32 courbes, la résolution en fréquence devient alors 1,4 Hz ce qui est aussi en bon accord

avec le théoreme de la limite centrale.

Nous observons donc un ordre de grandeur entre les deux méthodes de mesure utilisées.

Dans I'état actuel de notre réflexion, nous ne sommes pas en mesure d’expliquer cette
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différence. En effet, la différence entre les temps d’acquisition ne permet pas d’expliquer un tel
écart. Ainsi la méthode manuelle semble permettre une résolution en fréquence nettement
meilleure que la méthode automatique. Toutefois comme nous le verrons, la méthode
automatique permet de contrdler plus facilement les risques de contact entre la sphere et la

surface, ce qui constitue pour cette méthode un atout majeur.

V.4.BRUIT EN RETOUR INDUIT PAR LE SYSTEME DE
MESURE (BACK ACTION) :

V.41 INTRODUCTION::

Comme I'ensemble des mesures faites par les groupes soucieux des forces trés faibles ou
analysant les processus de dissipation de I'énergie mécanique dans les nanosystemes, nos
mesures montrent combien les microleviers sont sensibles aux fluctuations liées au couplage
dissipatif avec I'environnement. Ce probléme a une conséquence supplémentaire connue sous
le nom d’action en retour (en anglais back action) de la mesure ou du contréle ici de
I'oscillateur. De nombreuses études ont été consacrées a ce probléme qui culmine avec la non
démolition dans I'étude des systemes quantiques. L’article de synthése consacré aux stratégies
de détection des forces faibles de Onofrio[14] en vue de la mise en évidence des ondes
gravitationnelles pose ce probléme tant au plan classique que quantique. Pour une introduction
simple de l'effet de I'action en retour, on peut suivre un exemple donné par Andrew Mc

Cleland [15] sur la base du comportement réel d’'un amplificateur.
Ainsi on part d’un amplificateur idéal de gain G:

Ventree= G Vsignal

V .
entrée : Vsortie

Figure 5.8 : Schéma d’un amplificateur de gain ideal
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Dans ce cas, il s’agit d’'un amplificateur idéal d'impédance d’entrée Za infinie et attaqué par une
source de tension d'impédance nulle Ze. En pratique, ces deux impédances existent pour
donner le schéma suivant en tenant compte des sources de bruit que constituent ces

impeédances a température ambiante.

Ventrée_| ze @_I>—Vﬁe5tie
|

nn
Z
a

v

Figure 5.9 : Schéma d’un amplificateur de gain ideal

Bien sdr la source de tension aléatoire en et la source de courant I donnent simplement un

bruit en sortie de I'amplificateur G(Z I, + €n).

Mais il faut aussi tenir compte du fait que remonte vers le systtme de mesure un bruit en

courant lpa:

Za
lha = I 5.32
ba Ze+ 7a n ( )

C’est ce courant que I'on appelle dans cet exemple un effet d’action en retour.

A la suite des études sur I'influence du bruit sur nos mesures, nous avons observé un
comportement de I'oscillateur sphere-microlevier au voisinage de la surface dont I'analyse que
nous proposons est tres proche de cet exemple. En fait nous pensons que le bruit électrique
de Johnson produit par le systtme de contrble et de mesure vient influencer la fonction
réponse de notre appareil. Cela se manifeste par une modification (i.e. une dégradation) du

facteur de qualité de I'oscillateur.
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V.4.2. DESCRIPTION DE L’EXPERIENCE :

k T Plezo stimulation

Raideur du
Cantilever
k\ amortlssementf

IVdWou Forces capacitives I
\ Surface 111 d’'un cristal d’or

Figure 5.10. Schéma du montage expérimental que nous considérons ici.

VTension sphére surface

Il s’agit donc du montage expérimental standard au centre de tout le travail présenté ici. Le but
ici est d’analyser la forme de la résonance mécanique de la poutre lorsque a tension fixe la

sphere se rapproche de la surface.

Courbe de résonance du levier

Rémoranes 501047705 00023 He b+
largaiir 4. 30445 0. 00ETE HE
i Ampliude 8 S5E6E . DOES

rezananca 4505 55671000675

width  2.31851 002845
amplilude 4807496 0071272

amplitude

Coirbes de rasoran e du keder

i) P sgse 00 e
bisuencs o Hz freguency

Figure 5.11 : courbe de gauche : courbe de référence de la résonance mécanique de la poutre en I'absence
d'interaction sphere-surface ; courbe de droite : courbe de la résonance mécanique de la poutre en présence d’une

tension sphére-surface de 0.5V et a une distance de 150nm.
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L'observation essentielle que nous avons rencontrée au cours de ces mesures est clairement
montrée par I'évolution de cette courbe lorsque la sphere est a une distance de 150nm de la
surface en présence d’une tension de polarisation de 0,5V. On observe évidemment un
décalage de la fréquence qui a fait I'objet d’une étude dans un autre chapitre. Il s’agit ici de
constater I'élargissement de la courbe de réponse de I'oscillateur, c’est a dire d’une forte
augmentation du couplage dissipatif et ce seulement en présence d’une tension de polarisation
ici de 0.5V. A distance constante, cet élargissement important disparait si une tension nulle est

maintenue entre la sphére et la surface.

V.4.3. RESULTAT ESSENTIEL :

Le résultat central de cette étude est présenté dans la figure 5.12 ci dessous. L’augmentation du
coefficient de dissipation lors de I'approche de la surface en présence d’une force capacitive
(V=0.5V) est claire alors que lorsque I'interaction sphere surface est dominée par la force de
Casimir (V=0Volt) on observe bien un décalage de la fréquence de résonance mais pas
d’élargissement clairement décelable a ces distances. C’est un effet un peu surprenant dont
nous n’avons trouvé aucune trace dans la littérature sinon dans les micromontages

électromécaniques. 1l nous semble possible d’en proposer une interprétation robuste et

cohérente.
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Figure 5.12 : évolution de la largeur de la courbe de résonance lorsque la sphére se rapproche de la surface. Les
points rouges montrent cette évolution lorsque la tension sphére-surface est nulle : \=0. Les points noirs lorsque
cette méme tension vaut V=0.5Volt. La ligne rouge est issue d’une analyse de cette expérience détaillée ci

dessous.
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V.44. INTERPRETATION DE CE RESULTAT :

L'évolution de cette courbe montre que :

v il existe un coefficient de frottement que nous n'avons pas considéré qui dépend de la

distance sphére-surface.

v’ en l'absence de tension électrique statique appliquée, cette dissipation disparait, ce qui

montre qu’il s'agit d’un effet dd & un couplage électromécanique.

Par ailleurs les résultats sur la mise en équilibre électrique du cantilever ont clairement montré
que la métallisation de I'ensemble sphére-surface introduit une resistance R qui peut étre

importante pour la dynamique des charges. Le schéma de I'expérience devient alors:

Figure 5.13 : schéma électrique équivalent du montage sphére-poutre polarisée

Ici nous n'avons pas détecté de retard dans la mise en équilibre électrostatique ce qui signifie

que la résistance R est nécessairement bien plus faible que le temps de mesure. En particulier il

est hors de question de trouver une résistance R de I'ordre de 10!AN comme dans le cas
précedent . 1l reste que ce systeme comporte 2 sources de bruit a température ambiante

T=300K environ.

L’une traduit le couplage de I'oscillateur avec son environnement mécanique et a une densité

spectrale de force constante en fréquence:

JF(W)=4ksTf en N2/Hz (5.33)
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Ou f est bien sar le coefficient de frottement fluide et F la force de Langevin a fluctuations
extrémement rapides devant m/f. C’est ce couplage dissipatif a 300K qui est la source de

I'élargissement en I'absence de tension appliquée.

L'autre source de bruit est le bruit de Johnson classique aux bornes de la résistance R. Ce bruit
en tension aux bornes de la résistance et donc de la capacité formée de la sphére et de la

surface a lui une densité spectrale :
Jv=4ksTR en V2/Hz (5.34)

En toute rigueur, Jv(w)=4ks TR/(1+(WRC)?) car le temps RC introduit un retard mais qui ici
nous importe peu: on verra que ce temps introduit une coupure a une fréquence supérieure a

la fréquence de résonance du systeme sphére-surface (RCw <<1).

Cette fluctuation de la tension aux bornes de la résistance introduit un couplage capacitif
fluctuant qui modifie la force capacitive entre la sphere et la surface. Il s’agit d’un terme de
bruit introduit par le systtme de contr6le de l'oscillateur tout a fait comparable aux
mécanismes d'introduction de bruit par I'amplificateur sur I'objet étudié dans I'exemple

présenté ci dessus. C’est ce que nous appelons ici un effet d’action en retour.

Il est aisé de formaliser cet effet :

d?x 19C
M F +kx= I:Lange'\/in(t) + Eﬂ (V + V\]ohnson(t))2 (5'35)

Deux forces a fluctuations rapides et «large bande » agissent sur la sphére et la poutre. L'une
est la force de Langevin, couplage mécanique avec le monde extérieur, l'autre est une force

electrique liée au mouvement thermique des électrons dans la résistance R.

En tenant compte du fait que Vionnson<<V/, et en négligeant alors le terme (Vionnson)?, ON Obtient

alors:
d?x 19C {2\ é 1C 0
M—+kx==—— + 2 in(t) +—Wv ), 5.36
dt2 2 1x ) 8 Langevm( ) X Johnson( )H ( )

Les deux derniers termes sont donc deux forces fluctuantes repondant aux criteres de
fluctuation trés rapide et d’absence de corrélation dans le temps que I'on utilise dans la théorie

de Langevin pour découpler I'évolution aux temps trés courts avec des fluctuations tres
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rapides non corrélées dans le temps de I'évolution dissipative aux temps longs décrites par une

force de frottement fluide.

Dans le cas du couplage mécanique, on a classiquement I'expression du coefficient de

frottement fluide par application du théoreme fluctuation-dissipation:

1 ., ~
f= WBT Oj:Langevi n (t) I:Langevi n (O)rdt (5-37)

Le deuxieme terme introduit immédiatement une nouvelle force de dissipation proportionnelle
a la vitesse. La place de la force dans I'équation ci dessus nous permet d’écrire directement par

stricte analogie:

2
dCo 1 ., o
fagec = g X B V2 omkgT A Johnson(t)V sohnson(0) it (5.38)
Soit encore:
1 gC qC
1:élec 2erBT Cﬁﬂ_ Johnson(t) VVJohnson(O)rdt (5-39)

Finalement, ce coefficient de frottement électromeécanique lié au bruit de Johnson dans la

résistance s'écrit :
2
fgec = 6=—2 V2R (5.40)

Ce qui conduit au coefficient de frottement total effectif :

fot = f +8d£9v R (5.41)

efiXx g

Dans une géométrie sphere-plan, la variation de la capacité C s'écrit avec D diamétre de la
spheére, x distance pointe surface :

dC_ 208D

y < (5.42)

La dépendance de la largeur de la courbe de réponse de l'oscillateur a tension constante
lorsque la distance x est variée est donc déterminée par cette formule : cette largeur doit varier

comme X 2. L’ensemble des mesures quantitatives présentées dans les autres chapitres et leur
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stabilité montre que cette dépendance doit étre obtenue si cette interprétation est correcte. La
variation en x ne peut pas étre un parameétre ajustable. La capacité aussi est parfaitement

connue par la mesure du rayon de la sphére : 40rmm.

Par ailleurs I'étude de la courbe expérimentale montre que la distance absolue doit étre tres
proche de 300nm au début de I'expérience (i.e. a la distance relative notée a zéro sur la figure
5.12). C’est un parametre ajustable mais fortement contraint par le reste de I'expérience. Le
paramétre véritablement libre ici est la résistance mais nous savons qu’elle doit étre compatible

avec le temps de mise en équilibre électrostatique de I'expérience.

Au final en considérant que le zéro de la figure 3 est a x = 315nm +/-7nm et que la résistance
R vaut R= 5MW << 10!a\/ on obtient la courbe continue reportée dans la figure 5.12 pour un
accord entre I'expérience et ce modele convaincant. Par ailleurs cette valeur de la résistance
conduit a un temps RC de I'ordre de 10-7a 108 seconde qui correspond a une mise en équilibre
électrostatique quasi instantanée et a une fréquence de coupure 1/RC largement supérieure a la
fréquence de résonance du systeme avec des effets de retard tout a fait négligeable et une

densité spectrale du bruit électrique parfaitement blanc.
Au total la qualité de cet ajustement en imposant :

v une variation en x2,

v I'absence de variation de la dissipation si V=0,

nous conduit a conclure que nous avons bien observé I'introduction d’un terme de bruit et de
dissipation par un couplage électromécanique. C'est une nouvelle observation qui montre
combien l'actuation et la détection sur la base des microsystémes électromécanique est sensible
au bruit et a la dissipation. Dans le cas des nanosystémes vers lesquels se dirigent ces activités,

ces problemes de couplage avec le monde extérieur sont redoutables.

V.45 CONCLUSION :

Au dela de la démonstration que nos méthodes de mesure ont un niveau de sensibilité qui
permet d’observer ces effets, cette mesure ouvre des perspectives intéressantes au moins a

deux titres :
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L'introduction d’une résistance permet d’introduire une action en retard d’'un temps RC dans
la dynamique du systeme. Une interaction agissant avec retard est a la base fondamentale des
travaux récents de Khaled Karrai concernant I'amortissement des fluctuations ou de leur
amplification [16] lors d’'un couplage optomécanique et non électromécanique comme dans
notre cas. Cette voie pour les micro/nanosystemes électromécanique reste a notre
connaissance a explorer mais nous pensons que notre étude est un premier pas dans cette
direction. Au sein du groupe picoNewton du LEPES, cette problématique est au centre d’une

étude en collaboration avec le Laboratoire d’Automatique de Grenoble.

Peut étre plus simple mais aussi trés spectaculaire, ce couplage dissipatif repose sur 4

parameétres ajustables : la distance X, la résistance R, la tension V et la température T de la résistance
R. Ici nous avons travaillé pour I'essentiel avec un systeme monotherme. Mettre la résistance R
a T=4.2K reviendrait & changer completement la nature des échanges de chaleur par
fluctuations thermiques avec Jv(4.2K)<<Jv(300K). Si RCw <<1 alors la résistance R aura
pour effet d’amortir par dissipation toute fluctuation de courant dans le circuit ind uite par une
variation de C dans une bande passante f/m autour de la fréquence de résonance. Pour ce
systeme ditherme, cela revient clairement a amortir I'oscillateur en dissipant I'énergie des
fluctuations thermiques issues de la source chaude (couplage incohérent de I'environnement a
300K avec I'oscillateur caractérisé par le frottement f) dans la source froide qu’est la résistance
dans un temps beaucoup plus court que w. Cela résulte en une diminution de la température
de l'oscillateur spécifiquement pour le degré de liberté correspondant a la fréquence de
résonance de l'oscillateur (la température «atomique » de la sphere et de la poutre reste a
300K).

Au plan général, et en tous cas pour des circuits €électriques cette stratégie de refroidissement
n’est pas une nouveauté. Ainsi on la trouve présentée schematiquement dans un document de
Veljko Radeka [17] (reproduction du schéma et de I'analyse présentée par I'auteur dans cette

référence; il considére une bande passante fixée par les temps RC du systeme):
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Pour des circuits électromeécaniques, cette stratégie donne une possibilité supplémentaire de

contréler le mouvement et les fluctuations thermiques des nano/microsystémes.

V.5.DISSIPATION DUE AU COUPLAGE AVEC LE
RAYONNEMENT THERMIQUE DANS LE CHAMP
PROCHE

V.5.1. INTRODUCTION

En partant des résultats présentés dans la figure 5.12 du paragraphe V.4.3, on peut se
demander ce que devient le facteur de qualité, i.e. la largeur de la courbe de résonance
lorsqu’on se rapproche trés pres de la surface. La figure 5.12 laisse de la marge puisque le zéro
est a une distance absolue de 315nm de la surface & +/7nm et que le dernier point est en

échelle relative a—275nm.

Au plan simplement expérimental, faire des mesures avec une sphere de 40mm de rayon
devient délicat. Les dérives deviennent importantes et peuvent induire des déplacements
significatifs pendant le temps de mesure. Une oscillation entretenue du levier peut générer des
mouvements avec une amplitude non négligeable devant la largeur du gap entre la spheére et la
surface avec pour conséquence une distance sphere-surface mal définie, des effets non
linéaires et plus brutalement le risque de contact direct avec la surface. Les meilleures
conditions de mesure sont certainement celles basées sur I'excitation du levier par le
mouvement Brownien. Il est difficile d’exciter le levier avec une amplitude plus faible a
température ambiante. Aussi les énergies mises en jeu, bien sir de I'ordre de kT, sont trés

faibles et rendent sensible a des couplages faibles notamment dissipatifs.
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Un enjeu important attendu a ces distances pour des mesures de facteurs de qualité est
l'analyse du couplage sphere surface par le rayonnement thermique aux échelles
nanomeétriques dans la limite opposée a celle du corps noir habituel : ici la taille de la cavité
définie par la sphere et le plan est beaucoup plus petite que les longueurs d’onde impliquées a
T=300K. Suivant des études plus anciennes sur les échanges inélastiques entre des molécules
et des surfaces métalliqgues [18], I'étude de ce comportement pour des geométries
d’expériences comme la notre a fait I'objet d’'une analyse théorique qui va jusqu'a une
prédiction quantitative qui laisse au pire comme parameétre ajustable une légére variation de la

position du zéro pour la distance pointe surface [19].

Dans notre contexte, cette variation de la densité d’états des états du champ électromagnétique
au voisinage d’une surface d’aluminium est bien décrite par les travaux de J.J. Greffet et al [20].
La figure 5.14 suivante extraite de cette référence montre effectivement des modifications
considérables de cette densité d'états lorsque I'on se trouve a une distance de la surface

inférieure a la longueur plasmon environ (de I'ordre de 100nm).

10™
mn -
o
]
8 10° 1
m _\\\ I':
5 e
> 10° - o
_..: = 5 ,_ﬂ"a-"'"
0w =1 b o
= e
m 4 = 8 ‘__..r'
D 1{:] = wo -'.‘_,.-"'
oats ML
:lj L -1 LI {ll'| arl :‘ T II.I L] Il."lall
1EII'I _IUI."\- 1 1U'l| 1{JI."’
w(rad s )

Figure 5.14: Densité d'états électromagnétiques au voisinage d’une surface d’un échantillon semi-infini

d’aluminium.

La modification de la densité d’états de la surface au voisinage de la surface est considérable
quand on la compare a celle prévue par le calcul a une distance de un micrométre qui est déja
celle du champ lointain. Dans notre cas I'interaction entre la sphére et la surface est donc aussi

le résultat de I'excitation thermique des modes électromagnétiques de la cavité issus du
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couplage des modes des 2 surfaces. C'est ce calcul et ses conséquences sur le couplage
dissipatif entre les 2 surfaces qui est I'objet de la référence [19] du méme groupe : un objet
mobile au voisinage d’'une surface metallique est soumis a une force électromagnétique

fluctuante d’origine thermique.

Une fagon simple de le décrire consiste a dire que les fluctuations thermiques de mouvement
des électrons a la surface engendrent un champ électromagnétique a fluctuations tres rapides.
Le couplage de ce champ électromagnétique avec les électrons de 'autre surface crée une force
sur ses charges qui bien sdr altére le mouvement de I'objet. Une force a fluctuations rapides
conséquence du couplage avec un bain thermique, comme le décrit en mécanique I'équation
de Langevin, conduit aux temps longs & une force visqueuse et dissipative caractérisée par un
coefficient de frottement g et un temps caractéristique t=m/gou m est la masse de I'objet
mobile soumis a cette force fluctuante d’origine thermique. Le lien entre la force fluctuante et
le coefficient est décrit en genéral par le théoréme fluctuation-dissipation. Dans le cas précis
d’une sphére métallique au voisinage d’une surface métallique, ce lien est I'objet de la référence

[19] que nous allons utilisée ici.
Au total, deux aspects de ce couplage dissipatif sont importants pour notre travail:

v il est la manifestation non pas de la force de Casimir qui trouve son origine dans les
fluctuations de point zéro d’origine mais d’une force tres proche de celle ci (une espéce
de composante thermique de la force de Casimir) mais dont I'origine se trouve dans

I'excitation thermique des modes de la cavité.

v pour nos mesures, c'est le comportement de la densité d'état des modes
électromagnétiques au voisinage de la surface a I'échelle nanométrique qui fait la

spécificite de ces mesures et rend I'identification de ce mécanisme possible.
Le but de ce paragraphe est de montrer que :
v nous avons mis en evidence ce couplage dissipatif

v nous avons pu décrire nos mesures en appliquant directement le résultat de la theorie

développée dans la référence [19].
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V.5.2. RESULTATS EXPERIMENTAUX

Les courbes rassemblées dans la figure 5.15 ci dessous sont issues de I'enregistrement des
fluctuations en position du levier au cours du temps et de leur traitement a partir du systeme
DAC présenté ailleurs dans ce manuscrit conduisant par une Transformée de Fourier de la
fonction de corrélation a la densité spectrale. Ces courbes sont le résultat de moyennes dans le
temps qui permettent d’'obtenir un profil acceptable de courbe de Lorentz sans subir de

maniére évidente les effets de la dérive de la distance sphere-surface dans les temps.

Distance
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Figure 5.15: spectres thermiques du systeme sphére-microlevier. Chaque courbe de Lorentz correspond a une

distance sphére surface différente.

Dans ces conditions de mesure, notamment ici avec une compensation soignée de la
différence de potentiel entre les deux surfaces, nous observons pour toutes les 8 distances
mesurées une courbe de Lorentz bien définie. Dans la figure 5.15, seulement 6 des 8 courbes
sont représentées afin de réduire I'échelle horizontale et ainsi obtenir une meilleure visibilité de
I'élargissement des courbes. Il manque les deux courbes extrémes: a grande distance ou

aucune interaction n’est observée et a la distance sphére surface la plus petite.
Lorsque la sphére se rapproche de la surface deux effets sont évidents :

Le décalage du centre de la courbe vers les basses fréquences comme cela est attendu sous
I'effet de la force de Casimir avec un décalage qui atteint 1280Hz pour une fréquence de
résonance libre de 5009Hz. Ce décalage considérable montre que la distance sphere-surface
descend ici a des valeurs de I'ordre de 20nm si on prend la courbe de la figure 7.17 du chapitre
VIl comme courbe étalon (ce que nous ferons pour le reste de ce paragraphe bien sir au pris

d’un décalage incontrolée quasi-certain lié au fait que cette courbe référence est le résultat de
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mesures faites lors de la méme campagne d’expériences que ces 8 courbes mais certainement

pas au méme moment ni d'ailleurs le méme jour).

Un élargissement évident de la courbe de résonance qui passe d’une largeur de 6.11Hz a une
largeur de 67Hz, 10 fois plus grande donc, lorsque I'on est au plus pres de la surface avec une

variation spatiale extrémement rapide.

Le premier point est important méme s'il est attendu. Il montre a nouveau et méme sur les
fluctuations thermiques du mouvement du levier, I'influence forte de la force de Casimir sur la

dynamique de la sphere dans le régime sub-micronique.

Le deuxiéme point est a priori plus étonnant. En fait son observation a constitué pour nous
une surprise. De fait il faut approcher cette énorme sphere a des distances contr6lées bien

inférieures a 100nm pour observer cet effet et ce n’est pas facile.

Les résultats des analyses quantitatives de ces courbes sont résumés dans le tableau ci dessous :

df (Hz) Df (Hz)  distance (nm)

1280 67 22
813 30 28
617 14 32
240 9.4 38
195 7.5 43
112 6.1 50
80 6.11 55

Tableau 1: la colonne 1 contient le décalage en fréquence df du centre de la courbe de Lorentz ; la colonne 2
contient la largeur en Hz de la méme courbe de Lorentz ; dans la colonne 3 nous reportons une estimation de la
distance pointe surface pour chaque courbe (cette estimation utilise la courbe théorique de la figure 7.17 du
chapitre VV11).

Ce tableau constitue pour ces deux premieres colonnes les résultats bruts qui associés aux

courbes mesureées (cf. figure 7.19) constituent la base expérimentale de ce paragraphe.

La colonne 3 est le résultat d’un choix discutable. 1l n’est pas douteux au vu des décalages de
fréquences mesurés que la distance est largement inférieure a 100nm. Nos résultats de la figure

7.17 a ces échelles montrent une distorsion de la courbe expérimentale qui rend son utilisation
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aveugle douteuse. L'analyse théorique est au contraire appuyée sur la comparaison avec des
mesures consolidées par I'étalonnage électrostatique. Raison de ce choix. Au total, ce choix
n’est tout de méme pas critique. Au final cette incertitude sur la mesure de la distance, sur
I'importance des dérives dans le temps, sur la rugosité de la sphere, de la surface, ... fera que la
comparaison directe ne pourra étre au mieux que semi-quantitative. La comparaison
quantitative ne pourra se faire qu’en acceptant de considérer la position du zéro comme un
parameétre ajustable unique pour I'ensemble des 8 points de mesure, ce qui est une procédure

courante dans ce type de mesures.

V.5.3. PRESENTATION DE L’AJUSTEMENT ISSU DE LA REFERENCE [20]

La géométrie considérée par les auteurs de la référence [20] est la suivante qui a pour nous un
avantage important : c’est bien une géométrie sphére-plan. Le mouvement horizontal au lieu
de vertical ne nous parait pas une différence de nature a changer radicalement le couplage

sphére- surface pour des mouvements de trés faibles amplitudes.

Nous n’entrerons pas ici plus loin dans les détails de I'analyse théorique. Nous nous bornerons
surtout a montrer la robustesse de notre analyse et le fait que la comparaison théorie-
experience repose sur un unique parametre ajustable : un décalage de la distance pointe
surface. De la référence [20], nous pouvons extraire un coefficient de frottement total résultat
de la prise en compte du couplage du dipdle induit avec le gradient du champ thermique

externe. C’est dans notre cas une modélisation trés robuste du couplage des 2 surfaces.
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L’expression de ce couplage directement d’apres [20] est :

9 e% a®
= — L KgTDW—- 5.43
g 1652 B Zg ( )

Il est notable que cette expression laisse peu de choix pour des parametres ajustables et des

modifications.

Le rayon de la sphere est a=42mm, s est la conductivité des deux surfaces identiques en or

pour nous. Dw est une plage spectrale caractéristique des modes en présence. Elle est de

I'ordre de 10%5 Hz. La distance zo est bien sdr la distance sphere surface.

Les auteurs donnent une application numeérique compléte de cette formule qui permet

d’écrire en prenant donc a=42mm et en exprimant zo en nanometre

Df =9 = 96.44%10]2 (5.44)
m %

Quelques remarques :

v’ cette formule est en fait construite pour deux surfaces d’argent en regard. Nous I'avons

conservée sans modification pour I'adapter a de I'or
v jusque la le seul paramétre spécifique de notre expérience est le rayon de la spheére.

v’ La densité du polystyréne qui constitue la sphére est prise approximative a 1 (masse

volumique de 103 kg/ms3

La figure 5.16 ci dessous rassemble les résultats experimentaux du tableau 1, la courbe déduite
de la formule ci dessus sans aucune modification et celle pour laquelle nous avons introduit un

décalage de +10nm (augmentation systématique de la distance de 10nm).
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Figure 5.16 : dans cette figure, les points roses sont les données expérimentales avec la distance issue du tableau
1 pour chaque point. La courbe noire en trait épais est le résultat de la formule ci dessus sans aucune
modification. La courbe rouge en trait fin est le résultat de la formule ci dessus mais avec un changement de
distance systématique de +10nm ajouté & z0. La courbe insérée en haut a droite représente les mémes données
expérimentales et les mémes résultats de calcul & deux différences prés : i) il s'agit d'échelles logarithmiques ii)

la largeur de la courbe au loin de 6.11Hz a été soustraite.

La premiére conclusion est que méme sans introduire un décalage des distances, la
comparaison théorie expérience sans aucun parametre ajustable montre que dans les 2 cas,
cette dissipation supplémentaire intervient pour des échelles inférieures a 100nm avec une
variation d’une extréme brutalité qui la rend dailleurs difficile @ mesurer dans de bonnes
conditions. L'introduction d’un décalage des distances montre alors que I'on peut obtenir un
accord remarquable entre I'ajustement et les données expérimentales. Soulignons au passage
quiil n'est pas si étonnant que lintroduction de ce décalage soit nécessaire. Notre
détermination de la distance, la prise en compte de la dérive du systéme dans le temps et la
rugosité réelle de la surface sont autant de parameétres qui nous échappent ici et qui peuvent
aisement justifier ce décalage.

Il est donc extrémement vraisemblable que nous avons observé ici I'influence sur la
dynamique de la sphére d'une friction due aux fluctuations thermiques du champ
électromagnétiques entre la sphere et la surface.
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Ce resultat est a rapprocher de celui du groupe de Fuchs [21] obtenu lors du couplage pointe
AFM-surface pour des distances évidemment tres différentes puisque ici le rayon de la pointe
est de I'ordre de 10-100nm.
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Trois remarques quant a la comparaison de ce résultat avec le notre :

v’ La différence des distances pour lesquelles on observe ces effets est important entre ces 2
mesures pour lesquelles on passe dans le cas de Dorofeyev et al de a =100 nm a a = 40000

nm dans notre cas.

v' Dans le cas des mesures AFM la détermination du rayon de la pointe est trés
approximative, cela conduit notamment a l'utilisation de 2 parametres ajustables dans la
comparaison théorie-expérience : le décalage de I'origine comme dans notre cas (en fait il
semble avoir été fixé par la mesure du saut au contact) et le préfacteur K qui inclut toutes
les caractéristiques du systéme

v" Il est remarquable que Dorofeyev et al ont di utilisé une loi en x4 au lieu de x8 comme
dans notre cas suivant I'analyse de la référence [19]. Comme Dorofeyev et al le soulignent,
dans leur cas a la différence du notre le systeme n’est pas symétrique. L’action du champ
thermique émis par la pointe nanomeétrique est négligeable alors que ce n’est pas du tout le
cas dans nos mesures.

Au total, la complémentarité de ces mesures renforce la conclusion que ce mécanisme de
friction et donc de couplage au bain thermique par I'excitation thermique des modes de la
cavité dus au couplage dans le champ proche des modes évanescents au voisinage des surfaces

a bien été mis en évidence.
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CHAPITRE VI. MESURES QUANTITATIVES DE
FORCES FAIBLES EN MODE STATIQUE.

Les mesures présentées dans ce chapitre ont été réalisées sur I’AFM Omicron. Ces mesures
ont été effectuées en mode statique et avaient pour but premier de mesurer la force de Casimir
aux longues distances. Le principe des mesures présentées est identique aux mesures effectuées
par U. Mohideen présentées dans le chapitre 111 [1][2]. Comme nous le verrons, en utilisant cet
appareil nous n’avons pas réussit a obtenir une mesure de la force de Casimir. Cet échec nous
a conduit par la suite a considérer avec plus de succes les mesures en mode dynamique qui
seront décrites dans les chapitres suivants. Toutefois, cette méthode nous a permis de mesurer
la force capacitive et d’effectuer une analyse quantitative des expériences. Ainsi les résultats
présentes ici nous ont permis de valider la préparation des sphéres d’une part et la méthode
mise en place pour mesurer quantitativement des forces faibles. En effet, comme nous le

verrons, les forces mises en jeu dans ce chapitre sont inférieures au nanonewton.

VI.1. DETERMINATION DE LA DISTANCE ABSOLUE ET DE
LA CONSTANTE DE RAIDEUR DU MICROLEVIER.

VI1.1.1. DETERMINATION DE LA DISTANCE ABSOLUE

L'étude quantitative des interactions entre une pointe et une surface a partir de mesures en
AFM est d’abord limitée par la difficulté de déterminer avec précision la constante de raideur
du microlevier et dans certains cas la distance absolue. Cette difficulté majeure généralement
incontournable est essentiellement liée a la géométrie de la pointe qui conduit a une
comparaison expérience theorie avec plusieurs parametres ajustables. La méthode que nous
avons utilisée repose sur l'utilisation de la géométrie sphere-plan parfaitement déterminée.
Notamment, la description théorique du couplage capacitif entre une sphere et plan est trés

bien connue. De plus, I'utilisation d’'une sphere micrométrique permet de mesurer les forces

attractives a grande distance en mode statique.
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Cette méthode est essentiellement expérimentale et est schématisée sur la figure 6.1. Elle
consiste a mesurer la force capacitive entre la sphére et la surface en faisant varier leur
différence de potentiel pour différentes distances. La distance relative entre chague mesure est

connue et est donnée par la tension appliquée au tube piezoélectrique.

Y
|

Figure 6.1.: Schéma de principe de la mesure : alors que la distance sphére-surface est constante, on mesure la

=

déflexion du microlevier en fonction du potentiel appliqué au microlevier.

La figure 6.2 montre les mesures de la déflexion du microlevier lorsque nous faisons varier le

potentiel appliqué au microlevier de 0,4 a 0,6 Volts.
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Figure 6.2 : Mesure de la déflexion du microlevier en fonction du potentiel qui lui est appliqué, pour 5 distances

spheres surfaces différentes. Chague courbe correspond a une moyenne de 5 courbes expérimentales
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Elles correspondent pour chaque distance a une moyenne de 5 courbes. Aucun autre
traitement sur les courbes n’'a été jusqu’a present réalisé mis a part I'alignement vertical des
courbes pour que la déflexion soit nulle lorsqu’il n’y a pas de différence de potentiel entre la
spheére et la surface (ce qui correspond au maxima de chaque courbes). En effet, I'alignement
du faisceau laser sur la photodiode est ajusté pour que la force mesurée soit nulle en absence
d’interaction. Toutefois, I'alignement en zéro est difficilement realisable avec la précision
nécessaire a nos mesures et peut évoluer aprés un grand nombre de mesures. Ainsi lors de
I'analyse des courbes présentées tout au long de ce chapitre, un ajustement suivant I'axe des
ordonnées est systématiquement effectué. Cet ajustement est le seul réalise au cours e

I'analyse des courbes, si d’autres ajustements sont effectués cela sera alors precisé.

Nous pouvons observer que sans potentiel appliqué sur le microlevier, il existe une différence
de potentiel de surface entre la sphere et I'échantillon et que celle-ci varie d’une courbe a
I'autre. Cette variation a été systématiquement observée lors de nos mesures. Toutefois, des
mesures similaires ont été réalisées non plus en variant la distance avec le tube piézoélectrique
mais en utilisant le moteur inertiel de I'approche grossiére. Dans ce cas, hous n’observons pas
de variations de potentiel de surface. Ceci nous suggére que ces variations ne dépendent pas de
la distance entre la sphére et la surface, ce qui pourrait se produire s'il existait des charges
piégées, mais de la tension appliquée au tube piézoélectrique. Une étude systématique de ces
variations montre une dépendance linéaire avec la tension appliquée au tube piézoélectrique.

Cette variation est représentée sur la figure 6.3.
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Figure 6.3 : Mesure du décalage de la différence de potentiel de surface entre la sphére et la surface en fonction de

la distance de séparation.
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Dans ce graphique, les valeurs données en abscisse correspondent a la distance absolue entre la
sphere et la surface c'est-a-dire la distance reelle pour laquelle le zéro est parfaitement défini.
Ces valeurs ont été déterminées a partir de I'analyse qui suit et ne sont vraies que pour la série
d’expérience présentée dans ce chapitre. Pour chaque nouvelle série d’expérience, il faudrait
recalculer la distance absolue. Ainsi, lors des mesures de la force en fonction de la distance, le
potentiel de surface varie durant I'approche. De fait, nous devrons tenir compte de cet effet
dans I'analyse des courbes. Ceci dit, pour des mesures approche/retrait sur une gamme de
distances de l'ordre de quelques centaines de nanometres, la différence de potentiel
sphere/surface prend des valeurs de I'ordre de 10mV au plus pres, c’est a dire environ 150nm
si on a pris soin de compenser la différence de potentiel de surface aux grandes distances de
séparation. Nous avons vu dans le chapitre | que la force capacitive pour une telle différence
de potentiel est negligeable. Toutefois, pour une différence de potentiel plus importante telle
que 0,50 Volts, une variation de 10 mV sur les distances sondées, conduit a une différence de
potentiel de 0.49 Volts au plus prés. Or a 150 nm de la surface, I'écart entre la force capacitive
pour une différence de potentiel de 0.49V et de 0.5V différe de presque 100pN ce qui rend

dans ce cas cet effet non négligeable. Nous y reviendrons un peu plus loin dans ce chapitre.

A partir de maintenant, pour les mesures présentées dans ce paragraphe, la déflexion mesurée
sera exprimée en fonction de la différence de potentiel entre la sphére et la surface et non plus
en fonction du potentiel appliqué sur le microlevier. Ceci s'effectue en soustrayant au
potentiel appliqué au microlevier la différence de potentiel de surface déterminée

précedemment pour chacune des courbes.

Soulignons a ce stade de I'analyse, que le signal issu de la photodiode n’est pas encore calibré.
En d'autres termes, le déplacement du spot laser dans la photodiode est directement
proportionnel a la flexion du microlevier or nous ne connaissons pas encore ce coefficient de
proportionnalité. Mais comme nous le verrons ce n’est pas nécessaire en vue de déterminer la
distance absolue. L'expression de la force capacitive pour chacune des courbes peut s'écrire
pour des unités arbitraires (en fait, en unité du signal de photodiode) en considérant un

facteura correspond au facteur de calibrage du signal de photodiode en unité de force:
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Avec z1 (resp. z) la distance absolue entre la sphére et la surface pour la premiere mesure
(resp. eme mesure), Dz la distance relative entre chacune des mesures. Pour nos mesures qui

sont présentees ici la valeur est toujours la méme et elle vaut 50 nm.

D’apreés les équations 6.1, pour une méme valeur de V le rapport entre deux courbes mesurees
donne directement la valeur de la distance absolue pour la ¥me-1 mesure et donc pour toutes

les mesures selon la relation :

= .
[— ZI- 1 (62)
F 1 Zi- 1 + DZi

L'analyse est effectuée sur chacune des courbes permettant ainsi d’améliorer la statistique mais
aussi de vérifier la qualité de la mesure a travers la cohérence et la bonne correspondance des

distances ainsi calculées pour chaque courbe.

En pratique, la distance relative entre chaque courbe correspond aux variations des tensions
appliquées au tube piézoélectrique, de fait cette description, qui est b description usuelle, ne
tient pas compte des variations de distances liées a la déflexion du levier. En général pour des
mesures AFM standard, cet effet est négligeable. En effet, les mesures des interactions
attractives entre une pointe et une surface seffectuent toujours en mode oscillant pour lesquels
les microleviers utilisés ont des constantes de raideur élevees[3][4][5]. Ici pour un levier avec
une constante de raideur k de 0,01 N/m, une force de 1 nN entrainerait une déflexion proche
de 100 nm ce qui est du méme ordre de grandeur que les distances sondées lors des mesures.
A ce stade de I'analyse, nous ne connaissons pas encore la valeur exacte de k. De fait, il ne
nous est donc pas possible de considérer cet effet dans I'analyse de nos courbes. Toutefois, la
déflexion du levier est d’autant plus importante que la différence de potentiel, et donc la force,
est grande. Ainsi, I'erreur dans la détermination de la distance due a la déflexion du levier qui

n’est pas prise en compte provient essentiellement des extrémités des paraboles, la ou elle est la
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plus importante. Dans notre méthode, la déflexion introduit une distance plus faible qu’elle ne
I'est réellement. Pour pouvoir déterminer la distance, nous avons dd prendre en compte
uniquement les parties des courbes pour lesquelles nous estimions la déflexion négligeable
devant la distance. Pour cela nous avons reproduit I'analyse en considérant tout d’abord la
totalité des courbes mesurées puis en supprimant graduellement les extrémités des courbes
autant de fois qu'il a été nécessaire. Nous avons ensuite reporté sur le graphique (figure 6.4)

toutes les distances calculées.
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Figure 6.4 : Graphique montrant la distance absolue calculée en fonction des points de la courbe pris en compte.

Une vue schématique des zones considerées est représentée en bas. Les zones considérées se trouvent a I'intérieur

des rectangles.

Le premier point & gauche correspond a I'analyse faite sur les courbes mesurées dans leur
integralité et le dernier a droite correspond a I'analyse sur les courbes dont nous avons
supprimé le plus de points, en partant des potentiels élevés en valeur absolue. Nos mesures
permettent d’observer clairement que la distance calculée est d’autant plus grande que la partie

supprimee de la courbe est importante. Puis, nous observons une convergence de la distance
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vers la valeur de 278 nm, cela signifie que la déflexion devient négligeable sur toutes les régions
considerees lors de I'analyse des courbes. Lorsque nous ne prenons en compte sur les courbes
mesurées que les points correspondant aux plus faibles valeurs de V, en particulier aux grandes
séparations sphére/surface, la déflexion mesurée devient extrémement faible et nous sommes
a la limite de la sensibilité de la détection. Ainsi, dans le cas particulier de cette distance
278nm, pour les derniers points de la courbe, on observe une augmentation sensible de
I'incertitude sur la distance calculée.

Le point encerclé dans la figure 6.4 correspond a I'analyse sur une zone des courbes pour
laquelle la deflexion est a la fois négligeable devant la distance entre la sphére et la surface et
suffisasmment grande pour étre mesurée avec précision. Pour le calibrage du signal de
photodiode nous utiliserons les courbes correspondant a ce point. Ces courbes sont
représentees dans la figure 6.5:

3 — 278 nm
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—378 nm o e

i ) — 428 nm s —aranm
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o — ETEnm
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Figure 6.5: Courbes utilisées pour calculer la distance absolue. Les courbes en pointillés correspondent &
I'intégralité des courbes mesurées. Les courbes en gras correspondent aux zones considérées pour le calcul ct la

distance absolue. Elles correspondent aux parties pour lesquelles la déflexion est négligeable.

V1.1.2. CALIBRAGE DE LA PHOTODIODE.

Nous savons de I'analyse précédente, que la déflexion du levier est négligeable pour les parties
en gras des courbes de la figure 6.5. Ainsi elles peuvent étre décrites a partir des équations 6.1

pour lesquelles seul le paramétre a reste encore inconnu. Pour déterminera, et ainsi calibrer le
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signal de photodiode en unité de force il nous suffit de calculer le rapport entre ces courbes et

les courbes théoriques décrivant la force capacitive soit :

_ P&R,, 2
Fcap_ - V

(6.3)

Le rayon de la sphere étant de 42 mm nous trouvons pour a une valeur de 247,6. Nous
pouvons ainsi retracer les courbes de la figure 6.2 mais avec I'axe des ordonnées exprimé cette
fois-ci en nanoNewton. Nous observons ainsi sur la figure 6.6 que les forces mesurées sont

inférieures a 1nN pour des différences de potentiel variant de—0,5 a 0,5 Volts.
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Figure 6.6 : Mesures de la déflexion en fonction de la différence de potentiel entre la sphére et la surface. A
gauche, est montrée I'intégralité des courbes mesurées. Les courbes sont identiques a celles de la figure 6.2 mais
sont exprimées ici en nanonewton. A droite, la courbe expérimentale pour une distance de 278 nm est comparée

a la force capacitive théorique qui ne tient pas compte de la déflexion du microlevier.

La courbe pour z égale a 278 nm est directement comparée a une courbe donnée par
I'équation 6.3. La différence entre ces deux courbes montre clairement que la courbe mesurée
n'est pas une parabole comme on pouvait s’y attendre. Cet écart a la parabole est lié a la
déflexion du microlevier. Ainsi pour effectuer une analyse quantitative de la force mesurée, il

est nécessaire de considérer cet effet.
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La déflexion du microlevier est proportionnelle a la constante de raideur. De fait, il est
nécessaire de déterminer avec précision la constante de raideur du levier pour pouvoir

déterminer la correction sur la distance sphere-surface liée au déplacement du microlevier.
VI.1.3. DETERMINATION DE LACONSTANTE DE RAIDEUR

De nombreuses méthodes ont été mises au point pour determiner la constante de raideur des
microleviers en AFM. Une premiére méthode largement utilisée consiste & mesurer la densité
spectrale de bruit thermique du microlevier (c’est a dire pour mémoire la transformée de

Fourier de la fonction de corrélation déplacement-déplacement) [6][7]. A partir de I'expression

4kkgT
de la densité spectrale donnée par J¢ (W) = ﬁ

0

, il est possible de remonter a la valeur de

k qui est alors le seul parametre non connu. L'analyse du bruit thermique peut permettre aussi
de déterminer la constante de raideur en torsion pour un microlevier triangulaire [8]. Cleveland
et al. proposent de déterminer la constante de raideur en mesurant la fréquence de résonance

avant et apres avoir ajouter une masse au microlevier.[9]

La précision de ces méthodes est pour I'essentiel limitée par le calibrage du signal de
photodiode qui est dans la tres grande majorité des cas obtenus par la méthode décrite juste
avant et qui repose sur les valeurs de k données par le constructeur avec une preécision de 15%
environ [7]. Dans le paragraphe précédent, nous avons déterminé le calibrage du signal de
photodiode pour le microlevier et pour une intensité laser déterminée. Ceci nous a permis de
déterminer la force capacitive en unité de force pour la deflexion mesurée. Ce calibrage reste
vrai pour toutes mesures avec le méme microlevier et la méme intensité laser. 1l semble
difficile d'estimer I'erreur sur notre calibrage. Toutefois, la bonne concordance entre les
mesures et la théorie, comme nous le verrons durant ce chapitre, nous assure que la précision

du calibrage est satisfaisante pour nos mesures.

Sous ultra vide, le contact entre deux objets metalliques conduit souvent & une forte adhésion.
Lors de la rupture du pont par arrachement une rugosification des surfaces en regard se crée.
De fait, lors des mesures de force en fonction de la distance nous avons voulu éviter au

maximum le contact entre la sphére et la surface tout en essayant de diminuer au maximum la
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distance de séparation. Nous reviendrons sur ce point dans le paragraphe suivant. Un tel
contrble de la distance est trés délicat étant donné le grand le nombre de mesures realisées.
Malgré toutes les précautions prises, un contact peut se produire de fagon involontaire. La
courbe présentée dans la figure 6.7 montre un exemple d’'une courbe d’approche avec un
contact franc entre la sphére et la surface. Nous avons utilisé cette courbe pour déterminer la
constante de raideur du levier en considérant que le levier est beaucoup plus souple que la
surface et que la sphére. La photodiode étant pour ce microlevier calibrée en force, la pente de
la droite donne donc directement la valeur de k. On a trouvé pour k une valeur de 0.046 N/m.
Cette valeur est dans la gamme des valeurs données par le constructeur pour ce microlevier.

Ainsi, la présence de la colle et de la sphere n'a pas ou tres peu modifié la valeur de k.

3,04

2,54

2 0_' Constante de raideur k = 0.046n/m I

1,54

1,04

Force (nN)

0,54

0,04 —

'0,5 T T T T T T T T T T T T T T T T 1
2100 -50 0 50 100 150 200 250 300
Distance (nm)

Figure 6.7 : Courbe d’approche avec un contact franc. La photodiode est calibrée en nanonewton pour ce

microlevier. L.a pente aprés contact nous donne ainsi directement la constante de raideur du microlevier.

Connaissant maintenant la valeur de k, nous pouvons analyser quantitativement les courbes

précédentes pour toutes les valeurs de V en prenant en compte la déflexion du levier :

Dans ce cas la force capacitive peut s'écrire :

def _ PeR NL

P (2+ Dzgy) (64)

Avec z la distance absolue telle que nous l'avons calculée précédemment et a laquelle il faut
ajouter la déflexion Dz -

Pour déterminer Dz nous considérons la position d’équilibre du microlevier donnée par
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peyR V2

KDZges =———— (65)
(Z+ Dzget )
La résolution de I'équation nous donne :
1 2pe,RV 2
Dzqer = (2- \/(22 +pOT)) (6.6)

En introduisant ce résultat dans I'équation (6.4) on obtient pour I'expression de la force

capacitive la nouvelle expression :

def peok 2 (6.7)
= 500"
GZ+192_ \/gzz_'_—zpeow g::
& 2% < oo
Soit en développant au premier ordre on obtient :
def PR, ,26_ PeR, 2 . (PR, 4
Feap = Fcapg + o2 Ve+= Ve + Vv (6.8)

g z kz3

Ainsi I'écart a la parabole observé dans nos mesures peut étre décrit en ajoutant un terme

d’ordre supérieur en V4. Ainsi nous obtenons :

Feas - Feap :(pi';—?zv“ (6.9)

Dans la figure 6.8 nous avons tracé la différence entre les courbes expérimentales et Fcap pour
deux distances, Ces courbes sont directement comparées au résultat donne par I'équation (6.9).
Par souci de clarté, les courbes ont été décalées artificiellement dans la direction verticale.
Pour V =0, aucune force n’étant appliquée, I'écart a la parabole est nul pour les deux courbes.
De plus, plus la force est grande plus la déflexion sera grande et donc plus cet effet sera
important. C’est ce que nous observons, la correction est d’autant plus forte que les valeurs de

V sont grandes et se manifestent grandement pour les plus courtes distances.
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Figure 6.8. Déviation par rapport a la parabole lors des mesures de forces capacitives en fonction de la différence

de potentiel entre la sphére et la surface. Cette déviation apparait lorsque la déflexion du microlevier n’est plus

négligeable par rapport a la distance sphere surface.

Sur la figure 6.9 nous avons reporté les mesures expérimentales de la force en fonction de la

différence de potentiel entre la sphére et la surface. Ces courbes sont directement comparées

avec la force capacitive donnée par I'équation (6.7).

Force capacitive en NanoNewton
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Figure 6.9 : Comparaison entre les courbes expérimentales de la mesure de la force capacitive en fonction de la

difference de potentiel entre la sphére et la surface et les courbes théoriques tenant compte de la déflexion du

microlevier.
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La bonne concordance entre les courbes expérimentales et le traitement théorique permet
donc de valider la préparation des spheres et la méthode mise en place pour la mesure
quantitative de forces faibles. La dépendance en V4 est responsable de la courbe tres plate au
centre, ce qui permet d’obtenir bien souvent des mesures de forces capacitives trés bien
décrites par des paraboles. Notamment notre méthode permet la détermination de fagon
indépendante de z, k et R. Ces parameétres ainsi déterminés, I'étape suivante consiste a mesurer
les interactions entre la sphére et la surface en fonction de la distance. C'est I'objet du

paragraphe suivant.

V1.2. MESURE DE LA FORCE CAPACITIVE EN FONCTION
DE LA DISTANCE

Les mesures de la force capacitive en fonction du potentiel appliqué sur le microlevier nous
ont permis de déterminer la distance absolue entre la sphére et la surface, de calibrer le signal
en sortie de la photodiode et enfin de déterminer la constante de raideur du microlevier. La
détermination de ces paramétres a pour but I'analyse quantitative de courbes de force en
fonction de la distance présentée dans ce paragraphe. Ces courbes expérimentales seront
comparées aux courbes theoriques incluant les paramétres déterminés précédemment et ainsi
sans parameétre ajustable. Pour cela, les mesures doivent étre effectuées dans la continuité des
mesures présentées précédemment. Notamment, sous réserve d’une dérive du tube
piézoélectrique, la distance absolue calculée précédemment reste la distance de réference pour
ces mesures. Nous reviendrons sur les effets des dérives du piézoélectrique a la fin de ce

paragraphe.

Le principe de la mesure est schématisé sur la figure 6.9. Ce mode de mesure est largement
répandu en AFM et est communément appelé courbe d’approche retrait. Toutefois, comme
nous l'avons décrit dans le chapitre 1, ces courbes d’approches en mode statique ont
genéralement pour but d’étudier I'interaction apres le contact entre la pointe et levier. Ici, nous
nous intéressons uniquement a I'interaction attractive avant contact. Cette interaction attractive

est en genéral trés difficile a mesurer avec une pointe nanométrique. On rencontre rapidement
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le régime pour lequel le gradient de la force devient supérieur a k avec alors un saut irréversible

de la pointe sur la surface.

Cette fois, le potentiel appliqué au microlevier, et donc a la sphére, est maintenu constant et la
déflexion est mesurée en fonction de la distance entre la sphere et la surface. Le potentiel est
ajusté pour effectuer des mesures de forces capacitives ou bien pour compenser la différence

de potentiel entre la surface et la sphére afin de mesurer la force de van der Waals/Casimir.

L

! vV

v @

[Z variable
v

[

Figure 6.10 : Schéma de principe de la mesure de force en fonction de la distance.

Les mesures presentées dans ce paragraphe ont été effectuées pour des distances sphere
surface allant de 475 nm a 220 nm. Cette echelle de distance est directement issue de la
distance calculée dans le paragraphe précédent. Les potentiels appliqués a la sphére sont de 0,5
V, 0,3V, -03V, -0,25 V et 0,15V. Ce dernier correspond au potentiel a appliquer pour
compenser la différence de potentiel entre la sphére et la surface a la distance initiale de 475
nm. La figure 6.11 montre les courbes mesurées pour chacun de ces potentiels. Chaque courbe
est une moyenne directe de 5 courbes expérimentales. L’échelle est directement donnée en

nanonewton en bénéficiant du calibrage effectué précédemment.
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Figure 6.11 : Mesure de la force entre la sphére et la surface pour différents potentiels appliqués a la sphére. La

courbe grise correspond a une mesure pour une différence de potentiel sphére surface compensée.

La courbe pour laquelle nous avons compense la différence de potentiel entre la sphére et la
surface montre une variation du signal que nous attribuons majoritairement a une interférence
laser. L’amplitude de cette variation du signal dépend en parti du positionnement du faisceau
laser incident sur le microlevier. Une optimisation de la position permet de diminuer cette
amplitude sans toutefois, selon notre expérience, I'annuler, ce qui est une difficulté majeure en
vue de mesurer la force de Van der Waals/Casimir. Nous reviendrons plus en deétails sur ce
point plus loin. De fait, cet effet apporte une contribution au signal pour chacune des courbes
mesurées. Afin d’effectuer une analyse quantitative des mesures de forces capacitives nous
avons soustrait la courbe pour laquelle la différence de potentiel est compensée aux autres
courbes, eliminant ainsi la contribution liée aux interférences laser. Les courbes ainsi obtenues
sont reportées sur la figure 6.12. Ces courbes sont directement comparées aux courbes

théoriques obtenues par I'équation 6.8 qui pour mémoire est :

PeoR, 28_PeoR, 2 , (PeoR)?, 4

def
FI = Foapal+
L S k2
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Dans cette expression, tous les parametres ont été déterminés précédemment. Notamment, V
correspond a la différence de potentiel entre la sphére et la surface. Sa valeur est donc donnée
par la différence entre le potentiel appliqué a la spheére et le potentiel de compensation, lequel,
comme nous I'avons vu au début de ce chapitre, varie lineairement avec la tension appliquée

au piézoélectrique et donc avec la distance.
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Figure 6.12: Mesures de la force capacitive en fonction de la distance pour différents potentiels appliqués au
microlevier. Ces mesures sont directement comparées aux courbes données par I'équation 6.8. Les paramétres
utilisés dans cette formule correspondent & ceux déterminés précédemment. On observe un désaccord entre la

mesure et la théorie.

La comparaison entre les courbes expérimentales et les courbes théoriques fait apparaitre une
différence aux courtes distances. Parmi les paramétres déterminés a partir des mesures de la
déflexion en fonction du potentiel appliqué au microlevier (cf. paragraphe précedent), seule la
distance absolue z est susceptible d’évoluer au cours du temps notamment sous I'effet des
dérives du tube piézoélectrique. En tenant compte de cet effet, nous avons décalé la distance
calculée précédemment de 5 nm. En introduisant cette nouvelle distance absolue sphere-
surface, la concordance entre les courbes expérimentales et les courbes théoriques en est

largement améliorée comme le montre la figure 6.13 :
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Figure 6.13 : Mesures de la force capacitive en fonction de la distance. Seul un décalage de 5 nm de la distance a
été considéré par rapport a la figure précédente. Ce décalage introduit dans I’équation 6.8 donne un bon accord

entre les mesures et la théorie.

Pour éviter les risques de contact entre la surface et la sphére, les potentiels appliqués au
microlevier et les distances sondées sont trés proches de ceux utilisés pour les mesures
presentées dans le paragraphe VI.1. En vue de mesurer la force De van der Waals/Casimir, il
est ensuite nécessaire de diminuer au maximum la distance la plus proche entre la sphére et la
surface. Pour limiter les risques de contact, les courbes mesurées par la suite I'ont été pour des
potentiels appliqués au microlevier les plus faibles possibles. Dans les séries de mesures
suivantes un contact accidentel a été observé et correspond a la courbe présentée figure 6.8
utilisée pour déterminer k. Bien souvent lors d’un tel contact, la liaison métallique est trop
forte pour permettre une rupture de cette liaison en retirant le levier sur des distances limitées
par la course du piézoélectrique. Il est alors nécessaire de se retirer avec le moteur de
I'approche grossiere perdant, de fait, le bénéfice de la distance absolue déterminée
précedemment. Au contraire, lors de ces mesures la course du piézoélectrique nous a permis la
rupture du contact. Toutefois, comme le montre la figure 6.14, apres contact le signal parasite
lié en partie aux interférences laser a évolué. La Figure 6.14 correspond aux données brutes de

la mesure de force en fonction de la distance tracées en piconewton a partir du calibrage
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précedent pour un potentiel appliqué au microlevier de 0,05 Volt, 0,2 Volt et 0,15 Volt. Cette
derniere tension correspond a une mesure pour une différence de potentiel entre la sphere et

la surface nulle.

0,05V
204 | - 02V
| | +« potentiel compensé

04
20-
40
-60 _-
-80 _-

-100

Force (pN) données brutes

100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
Distance (nm)

Figure 6.14 : Données brutes de la mesure de courbes d’approche aprés le contact franc.

Dans la figure 6.15, sont représentées en noir les courbes expérimentales (V=0,05 Volt et

V=0,2 Volt) auxquelles on a retranche la courbe en potentiel compensé.
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Figure 6.15 : Mesures de la force capacitive en fonction de la distance. Pour chaque courbe, la courbe en potentiel

compensé a été retranchée. Ces mesures ont été effectuées aprés le contact entre la sphere et la surface.
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Ces courbes sont comparées aux courbes théoriques décrites précédemment (en rouge sur la
figure). Seule la distance absolue a été réajustée, alors que les autres parametres (k, R...)
déterminés auparavant ont été conservés. Nous avons effectué la méme opération pour une
autre mesure, toujours obtenue dans la continuité des précédentes. Cette fois-ci les potentiels
appliqués au microlevier sont de 0,05 Volt, 0,02 Volt et -0,02 Volt. Les courbes expérimentales
sont représentées en bleu et les courbes théoriques en vert. Comme nous I'attendions, les
mesures a 0,05Volt sont toutes les deux superposées. Ces courbes montrent notre capacité a
mesurer des forces inférieures a 200 pN sur des distances allant de 500 rm a 150 nm.
Notamment, pour un potentiel appliqué au microlevier de 0,2 Volt, ce qui correspond a une
différence de potentiel entre la sphere et la surface de I'ordre de 50 millivolt, la force mesurée
pour une distance de 150 nm vaut environ 36 pN. A titre de comparaison, pour une méme
distance et une sphére de rayon égale a 42 micrometres et dans les limites des miroirs parfaits,
la force de Casimir est de I'ordre de 33 pN. Ceci signifie notamment que pour les microleviers
que nous avons choisi d’utiliser, nous ne sommes pas limités par la sensibilité¢ de notre
appareillage. 1l nous semble que pour nos expériences en mode statique, la limitation centrale
(sans étre la seule) de nos mesures repose sur les interférences laser liées au systeme de

détection optique décrites dans le paragraphe suivant.

VI.3.DIFFICULTES ET LIMITES DES MESURES EN MODE
STATIQUE

Dans ce paragraphe nous explicitons deux difficultés majeures des mesures de forces faibles en

mode statique auxquelles nous avons été confrontés :

v’ Les instabilités et les variations du signal en sortie de la photodiode qui affecte

principalement les mesures en mode statique.

v La non connaissance de la distance absolue entre la sphere et la surface au cours d’une
expérience. Cette difficulté bien que décrite dans ce paragraphe, n’est pas spécifique au

mode statique et reste incontournable aussi pour des mesures en mode dynamique.
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V1.3.1. VARIATIONS DU SIGNAL DE DEFLEXION

Comme nous l'avons vu, les mesures en mode statique consistent a mesurer la déflexion du
microlevier, dans notre cas a partir des déplacements d’un faisceau laser dans une photodiode.

Il se pose alors deux questions essentielles :

v’ La sensibilité de ce systeme de détection est-elle suffisante pour mesurer des forces
faibles ? Nous ne reviendrons pas sur ce point qui est traité dans le chapitre V. De plus,
nous venons également de voir expérimentalement, que la sensibilité de notre appareillage

n’est pas un facteur limitant pour les mesures en mode statique.

v' Les variations observées dans le signal de déflexion au cours d’une courbe d’approche
sont-elles uniguement liées aux variations de la déflexion et donc de la force ou existe-t-l
d’autres contributions non négligeables? Nous avons observe de telles variations comme
nous I'avons déja évoqué au cours de ce chapitre. Nous pouvons identifier deux origines
possibles voir certaines dans le cas des interférences laser. Toutefois, il est tout a fait
envisageable que d’autres sources d’erreurs puissent s’ajouter aux contributions du signal

mesureé.

Tout dabord, comme nous l'avons évoqué dans le chapitre IV, nous avons observé des
variations de la position absolue verticale entre deux courbes d’approche-retrait. Ces variations
ont aussi été observées lors des approches grossieres effectuées avec le moteur inertiel. Il nous
semble que ces effets, qui ont été largement observés lors de déplacements importants
(supérieurs a plusieurs centaines de nanometres), sont liés au systeme de détection et
notamment au fait que dans ce systeme c’est le microlevier qui se déplace. Le fait que ces
variations significatives aient été observees lors de forts déplacements rapides, nous laisse
supposer la possibilit¢ d’une variation continue du signal de déflexion lors des courbes

d’approche.

Ensuite, une contribution au signal de déflexion, grandement observée lors de nos mesures de
force, correspond a un signal d’interférence entre le faisceau réfléchi par le microlevier et le
faisceau réfléchi par la surface. Ce signal se caractérise par sa modulation dont la période est
égale a la moitié de la longueur d’onde du faisceau laser. De plus, nous avons Vérifié que la
période d’oscillation ne dépendait pas du temps de mesure. Un ajustement de la position du

faisceau laser incident sur le microlevier permet de diminuer ou au contraire d’augmenter
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I'intensite du signal d’interférence. Un exemple typique d’oscillation laser est représente sur la
figure 6.16, pour cette mesure nous avons ajusté la position du faisceau laser pour maximiser

I'intensité du signal d’interference.
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Figure 6.16 : Signal d’interférence laser observé lors d’une courbe d’approche.

Lors de nos mesures de force, nous nous sommes efforcés de diminuer au maximum cette
contribution sans toutefois parvenir a la rendre négligeable devant 'intensité des forces que
nous désirons mesurer. Malgre la mise en évidence claire de la contribution des interférences
laser, une détermination analytique de cette contribution nous semble tres délicate. De fait,
comme nous l'avons vu précédemment, pour s'affranchir de cet effet dans l'analyse des
courbes nous avons di soustraire les courbes expérimentales pour lesquelles la différence de
potentiel de surface a été compensée, aux courbes expérimentales pour lesquelles la différence
de potentiel n’est pas nulle. Ceci nous a permis une étude quantitative précise du couplage
capacitif entre la sphere et la surface mais constitue une des limitations principales pour
I'analyse des mesures de la force de Van der Waals. Toutefois, ce traitement des courbes est
réalisable uniquement si I'amplitude du signal d’interférence, et du signal parasite en général,
est stable au cours de toutes les mesures considérées. Le bon accord entre les courbes
expérimentales et théoriques présentées dans ce chapitre certifie la stabilité du signal parasite
au cours de ces mesures. Toutefois, il a été observé que cela n’était pas toujours le cas, comme
le montre les courbes du signal de photodiode en fonction de la distance représentées sur la

figure 6.17. Bien que ces courbes aient été mesurées dans la continuité, on observe en effet
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une variation importante de I'amplitude du signal de déflexion (pour la courbe rouge) par

rapport aux courbes noires alors que la distance sphére surface est strictement identique.
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Figure 6.17 : Variation du signal de photodiode pour quatre mesures enregistrées dans la continuité.

La contribution des interférences laser constitue une difficulté majeure pour la mesure de force
faible en mode statique et notamment dans I'analyse des courbes. Les interférences laser
affectent principalement les mesures qui découlent de la position absolue du faisceau laser
dans la photodiode (soit principalement les mesures de déflexion). Pour s'affranchir de cette
difficulté, nous nous sommes orientés vers des mesures en mode dynamique dont les résultats

seront exposes dans les chapitres V11 et VIII.

V1.3.2.CONTROLE DE LA DISTANCE

Une autre difficulté principale lors de la mesure repose sur la non connaissance de la distance
absolue entre la sphére et la surface alors que, comme nous le verrons, il est nécessaire d’éviter
au maximum tout contact entre la sphére et la surface tout en diminuant au maximum cette
distance. La stratégie de mesure gque nous avons mise en place se devait de limiter au
maximum les risques de contact. Je vais succinctement rappeler la procédure de la mesure afin

de bien préciser les difficultés de la mesure :

v Mesure de la force capacitive entre la sphére et la surface pour différentes distances.
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v Mesure de la force capacitive en fonction de la distance pour des potentiels appliqués
compris dans la gamme de la mesure précédente et en potentiel compense et pour les
mémes distances. Dans cette premiere mesure en fonction de la distance nous sommes

assurés de ne pas rentrer en contact.

v" Ensuite, nous avons effectué des mesures avec une distance minimale entre la spheére et la
spheére de plus en plus faible. Pour limiter au maximum les risques de contact, nous avons
choisit des potentiels appliqués au microlevier de plus en plus faibles lorsque la distance

de séparation diminuait limitant au maximum les risques d’instabilité mécanique.

Ainsi, un grand soin est apporté pour minimiser les risques de contacts métalliques or-or sous
I'ultravide (UHV). Le contact métallique sous UHV se caractérise par une forte adhéesion. Pour
des microleviers souples comme ceux utilisés pour nos mesures en mode statique, la course du
tube piézoélectrique n’est pas toujours suffisante pour permettre la rupture du contact. Il faut
alors utiliser le moteur inertiel pour se retirer, perdant ainsi la distance de référence donnée par
I'élongation du tube piézoélectrique et utilisée lors de I'analyse pour déterminer la distance
absolue. De plus cette forte adhésion peut entrainer, lors du retrait, une tres forte
rugosification de la sphére et/ou de la surface perdant ainsi la ggométrie bien définie que nous
recherchons. De plus, une treés forte rugosité rend délicates a la fois la mesure et I'analyse de
la force de van der Waals/Casimir. Dans un cas extréme, comme nous le verrons dans le
chapitre V111, une trés forte rugosification de la sphére empéche la mesure de cette force. En
effet, nous montrerons un exemple de mesures de gradients de forces en fonction de la
distance pour lesquelles nous n'avons observé aucune contribution de la force de van der
Waals/Casimir alors que le contact entre la sphére et la surface a été atteint et sans étre limite
par la sensibilité de la mesure. A titre d’exemple, nous observons sur la figure 6.18 des images

AFM montrant :

v En bas, la rugosité typique apres le dépot d’or. Comme nous pouvons le voir sur le profil
a droite, la rugosité est de I'ordre de 20 nm pic a pic sur une distance de 1 micrometre.

Cette image est identique a celle présentée dans le chapitre 1V.

v En haut, la rugosité de la sphere apres une expérience au cours de laquelle un contact
entre la sphére et la surface s’est produit. Dans cet exemple, la rugosité est de I'ordre de
120 nm pic a pic sur une distance de 5 micrometres. La rugosité RMS vaut 32.6 nm au

lieu de 4.5 nm juste aprés métallisation.
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Figure 6.18 : Images AFM de la sphére apres métallisation (en bas) et apres une série d’expérience au cours de

laquelle des contacts entre la spheére et la surface se sont produits.

Le controle de la rugosité des surfaces en regard est un enjeu majeur pour toutes les mesures
présentées dans cette thése. D’une part, il est nécessaire d’éviter au maximum la rugosification
importante observée apres un contact franc et d’autre part, pour des mesures a courte distance,
la rugosité des spheéres apres métallisation peut s'avérer trop grande. 1l sera alors nécessaire

d’envisager une étude pour réduire la rugosité des sphéres.
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CHAPITRE VII. MESURE DE FORCE EN MODE
DYNAMIQUE AVEC UN MICROLEVIER

Le but de ce chapitre est de décrire les résultats obtenus en mode dynamique avec I'AFM
Omicron. Le principe est de mesurer les perturbations d’un oscillateur (ici le microlevier) en
présence d’une force extérieure. En général, ceci revient a mesurer des grandeurs physiques
telles que la fréquence de résonance, I'amplitude de vibration ou encore le déphasage entre la
vibration du microlevier et I'excitation. Dans ce travail, nous nous sommes limités aux mesures
de I’évolution de la fréquence de résonance du microlevier soit par des mesures en mode FM-
AFM (décrit dans le chapitre 1) soit par des mesures de la réponse d’un oscillateur soumis a
une perturbation d’énergie constante mais de fréquence variable. Cette méthode conduit a des

mesures de courbes d'amplitudes A (w) et de décalage de phase f (w).

Tout d’abord, nous décrirons le comportement dynamique des microleviers. Pour cela nous
utiliserons une approche simplifie¢e du mouvement de la sphére qui consiste a considerer le
microlevier comme un oscillateur harmonique en regime forcé placé dans un champ de force
extérieur dans I'approximation linéaire. Nous verrons que méme si la force de Casimir permet
d’'induire des effets non linéaires de I'oscillateur, I'utilisation de cette méthode de mesure se fait
en contrélant l'interaction pour rester dans le régime linéaire. A partir de ce modeéle, nous
pourrons aisément décrire le comportement fréquentiel d’'un microlevier. Notamment, nous

décrirons le décalage de la fréquence de résonance par un gradient de force.

Ensuite, a partir d’observations expérimentales, nous exposerons les difficultés des mesures en
mode dynamique.

Enfin, a partir du modele de 'oscillateur linéaire, nous présenterons les résultats obtenus au
cours de cette these.
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VII.1. COMPORTEMENT DYNAMIQUE D’UN OSCILLATEUR
VII.1.1. MODES DE VIBRATION D’UN MICROLEVIER

Le systeme utilisé pour nos expériences est un microlevier encastré a une extrémité et dont
I'autre extrémite, sur laquelle une sphere micrométrique est collée, est libre. Comme le montre
la figure 7.1, un tel systeme possede plusieurs fréquences de résonance (le mode fondamental a
2.3 kHz, et deux autres modes a 19,3 kHz et 94,7 kHz).

*¥rms |

Mode yndamental

|
‘mode dé vibrati oh 3emJ mode djl vibration

Figure 7.1 Spectre de bruit d’un systéme sphere-microlevier : on observe clairement la présence de 3 modes de

vibration dont le mode fondamental.

Cette figure correspond a une mesure du spectre de bruit d'un systéme sphere-microlevier
excité par le bruit thermique. Le bruit thermique étant un bruit blanc, le microlevier est excité
avec la méme énergie pour toutes les fréquences. L'amplitude de vibration du microlevier est
alors amplifiée pour les fréquences correspondant aux modes propres du microlevier. En toute
rigueur pour décrire le comportement dynamique du microlevier, il est nécessaire de
considérer tous les modes de vibration, notamment, lorsque I'interaction entre la pointe et la
surface est non linéaire [1][2]. Pour nos mesures, la presence de la sphere a I'extrémité du
microlevier entraine la présence de nouveau mode par rapport au microlevier seul. L'étude du
comportement dynamique du systeme sphére-microlevier en présence d’une surface est encore
plus délicate que pour un microlevier seul. C’est pourquoi, hous ne considérerons que les
propriétés dynamiques du microlevier. Si la prise en compte de la sphére est nécessaire pour la
compréhension de nos mesures, nous nous limiterons a une description qualitative de son

influence. Notamment, pour le mode fondamental, la présence de la sphére peut étre vu
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comme une augmentation de la masse du microlevier qui conduit a une diminution de la

fréquence de résonance.

Pour mettre en évidence I'existence de plusieurs modes de vibrations, seule la prise en compte
du microlevier sera considérée. Pour cela, nous négligerons la torsion du microlevier, la
rotation autour de I'axe longitudinal x et la rotation autour de I'axe y. Ceci revient a faire
I'hypotheése que les déplacements de I'extrémité libre du microlevier sont petits devant la

longueur du microlevier.

Figure 7.2 : Schéma d’une poutre encastrée a une extrémité et libre de I'autre.

En général, les différents modes de vibration d’un microlevier sont décrits a partir de
I'équation d’Euler-Bernoulli. Dans ce cas, le microlevier est assimilé a une poutre (longueur L,
largeur | et épaisseur e) homogene de section uniforme simplement encastrée. Pour cette

poutre montrée, sur la figure 7.2, I'équation d’Euler Bernoulli nous donne [3]:

4 2
El %+rA%=O (7.

ou E est le module dYoung, I le moment d'inertie (I = |931 ), r est la densité massique et A
I'air de la section (A=le).

En considérant les solutions de la forme:

z(x,t) = (ale"X +a,e’ +a,e™ +a,e ”‘X)e‘W‘ (7.2)

nous obtenons la relation de dispersion :

Elk* +r Aw? = (7.3)

On rajoute ensuite les conditions aux limites pour une poutre encastrée en x=0 et libre en x=L

données par :
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z=0et— =0pourx =0 (7.4)
X

1°z 1°z

—=0et—=0pourx =L 7.5

0 P p (7.5)

Ce systeme ne trouve de solutions que pour des valeurs de k. discrétes (avec n=1,2,....)

vérifiant la condition :
cos(k,L)cosh(k,L)+1=0 (7.6)

A partir de la relation de dispersion (ég.7.3), on remonte aux fréquences de vibration pour les
différents modes du microlevier. Chacun de ces modes correspond a des géométries de flexion
différentes avec un nombre de nceud et ventre croissant. Dans ce modele, le rapport entre les
fréquences des 2 premiers modes de vibration d’un microlevier vaut 6.27. Dans la figure 7.1, le
rapport entre les deux premiers modes observés est de 8.27. Cette différence par rapport a la
valeur théorique est, il nous semble, due en grande partie a la présence de la sphére a

I'extrémité libre du microlevier.

Géneralement en AFM, I'excitation se fait pour une seule fréquence (bien souvent la fréquence
fondamentale) avec une énergie fournie a I'oscillateur souvent largement supérieure a celle du
bruit thermique. Ainsi en l'absence de couplage entre les modes, ce que I'on Vérifie
expérimentalement, les déplacements du microlevier pour les modes de vibrations excites par

le bruit thermiques peuvent étre négligés devant les déplacements a la fréquence d’excitation.

Dans ce qui suit, nous traiterons le comportement dynamique du microlevier et de la
perturbation en présence d’une surface a partir du cas le simple : I'oscillateur harmonique
linéaire amorti en régime forcé et a un degré de liberté. L’approximation du régime linéaire

suppose les deux points suivants :

v’ La fréquence de résonance du microlevier ne dépend pas de son amplitude de vibration.
Notamment, un couplage non linéaire se traduirait par une déformation de la courbe de

résonance qui perdrait alors son allure lorentzienne.[4]

v' L’énergie est conservée a la fréquence d’excitation du microlevier. Autrement dit, I'énergie
ne se redistribue pas sur toutes les harmoniques de la fréquence d’excitation. Dans le cas
contraire, différents modes propres de vibrations pourraient étre excités s'ils coincident

avec une des harmoniques de la fréequence d’excitation.[2]
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Ces conditions sont vérifiées si I'amplitude de vibration du microlevier est faible devant les
variations de la force et du gradient de force pour les distances sondées et si I'énergie fournie

par I'excitation est faible.

VIl1.1.2. DECALAGE DE LA FREQUENCE DE RESONANCE PAR UN
GRADIENT DE FORCE.

Dans cette approche simplifiée dite souvent de la masse ponctuelle, le microlevier est assimilé
a un ressort de constante de raideur k, la masse du microlevier est alors remplacée par une
masse effective m* placée a I'extrémité du ressort. L'oscillateur (constitué du ressort et de m *)
est placé dans un champ de force extérieur F avec une variation spatiale en z. La géométrie du

modele est montrée sur la figure 7.3.

Figure 7.3. Schéma décrivant le modele utilisé pour étudier les perturbations du systéme sphere-microlevier en
présence d’une surface. Dans ce modele, le microlevier est assimilé & une masse ponctuelle (m*) suspendue a un

ressort de raideur K.

En mode oscillant, le champ de force extérieur est la somme de la force F d’interaction entre la
pointe et la surface et une force oscillante correspondant a I'oscillation forcée imposée par

I'excitation. Dans ces conditions le mouvement du microlevier est décrit par I'équation :
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+
2+ 207 + WojipreZ = ﬁf cos(wt) + %

(7.7)

ou:

A, est l'amplitude d'excitation, w la fréquence d'excitation, F(D+z) est I'amplitude
d’interaction entre la sphére et la surface avec D la distance moyenne sphere-surface.

W ibre = /%* est la fréquence de résonance libre du microlevier, nous verrons que la

fréquence de vibration a la résonance du microlevier wovarie avec la distance D. Enfin, gest le

coefficient d’amortissement et peut dépendre lui aussi de la distance D.

Dans I'approximation du régime linéaire (z<<D), nous pouvons developper la force entre la

spheére et la surface en série de Taylor et réécrire I'équation du mouvement du microlevier sous

la forme:
2+ 27+ Q\A/S,Hbre _ L1 IF(D) Uz = Ao cos(wt) + F(D) (7.8)
8 m* 9z H m* *
. F(D) : " s
ou 1 est le gradient de la force dans la position centrale de I'oscillation.
z
En posant :

_ @, _1IFD)6_ > [ 1TF(D)
WO_\/EWS,Ilbre m* 9z g Wolibre 1 K 9z (7-9)

On peut réécrire I'équation précédente :

, . F(D
7+ 292+W§z:%cos(wt)+ r§1* (7.10)
F(D) ) \ e .

Le terme povs ne dépend pas du temps et correspond a une déflexion statique du
. : . F(D) .. ..
microlevier. En effectuant le changement de variable z(=z+ z, avec z, » ” I'équation

VII. se réécrit :
70+ 270+ wiz¢= Aex: cos(wt) (7.11)

m
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En général, le terme de déflexion statique z, est négligeable devant la distance z. Toutefois,

pour des microleviers tres souples I'amplitude des forces statiques peut devenir importante.

L’équation 7.9 montre que la fréquence de résonance est décalée par le gradient de force.
Dans un champ de force attractif, décroissant avec la distance sphére surface, la fréquence
diminue lorsque la distance diminue. Au contraire, si le champ de force est répulsif, alors la
fréquence de résonance augmente quand la distance diminue. Pour des gradients de forces
faibles devant la constante de raideur du microlevier, a partir de I'équation 7.9, nous obtenons,

pour le décalage de la fréquence de résonance du microlevier, I'expression :

— WO,Iibre T": (D)
2k 1z

DW = Wojibre = Wo (7.12)

Ainsi, a partir de la mesure du décalage de la fréquence de résonance du microlevier les
mesures en mode dynamique permettent de mesurer le gradient de force. Toutefois, comme
pour I'analyse quantitative précise de la force en mode statique, il est nécessaire pour
déterminer quantitativement le gradient de force de connaitre avec précision la constante de

raideur du microlevier ainsi que la distance absolue sphére surface.

Nous utiliserons principalement cette derniere équation pour l'analyse de nos mesures.
Notamment, les mesures dites en mode FM-AFM est une mesure directe du décalage de la

fréquence de résonance.

Nous avons aussi effectué des mesures de courbes de résonances qui permettent aussi de
déterminer la variation de la fréquence de résonance. C’est pourquoi, dans le paragraphe
suivant nous allons décrire les principaux aspects des courbes de résonances nécessaires a

I'analyse de nos résultats.

VI11.1.3. COURBES DE RESONANCES

Les courbes de résonances correspondent aux variations de I'amplitude de vibration du
microlevier et du déphasage (par rapport a I'excitation) en fonction de la fréquence

d’excitation. Pour déterminer les expressions de I'amplitude et de la phase, il faut résoudre
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différentielle I'équation 7.11. Ceci signifie que nous restons dans I'approximation d’un

oscillateur linéaire. De plus, nous considérerons uniquement le mode fondamental.

Aux temps longs, t >> 1/g l'oscillateur est dans son état stationnaire. Les solutions de

I'équation 7.11 peuvent s’écrire sous la forme: z(t) = A(w) cos(wt + f (w)

Ou A(w) est 'amplitude de vibration et f (w) le retard de phase de I'oscillation du cantilever

par rapport a I'excitation. Leurs expressions sont données par les relations [5] :

_ Pec 1 713

AW) W) g (7.13)

f (W) = Arctan(— 2 —) (7.14)
W = WO

L’expression de I'amplitude correspond a celle d’une lorentzienne centrée autour de la

fréquence de résonance du microlevier. Une mesure expérimentale d’une courbe de résonance
est montrée sur la figure 7.4.
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Figure 7.4. Spectre d’amplitude et de phase d’oscillation d’un systéme sphere-microlevier

La mesure de la courbe de résonance a été réalisée sous ultra vide avec un systeme sphere-
microlevier. Une différence de potentiel de 0,5 V est appliquée entre la sphére et la surface. La
fréquence de resonance du microlevier sans interaction est de 5009,9 Hz. L’interaction entre la

spheére et la surface, entraine un décalage de la fréquence de résonance qui vaut ici 4996,6 Hz.
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Les courbes sont ajustées a partir des équations 7.13 et 7.14, ce qui justifie, dans ce cas, le
modele de I'oscillateur linéaire. Nous verrons dans la suite, que I'approximation linéaire est
justifiée pour la majeure partie de nos expériences. Toutefois, nous verrons que ce n'est pas
toujours le cas et qu’une analyse plus approfondie de nos mesures nécessitera, dans le futur, la

prise en compte d’un couplage non linéaire.

Pour A= Am/«/i, avec A, I'amplitude maximale de vibration, la largeur de la courbe de
résonance vaut Dw =2g. En général, pour caractériser I'oscillateur on utilise la notion de

facteur de qualité, Q. Q est défini comme 2p fois I'énergie moyenne stockée par I'oscillateur
divisee par I'énergie dissipée sur une oscillation. Pour les grands facteurs de qualité et pour des
fréquences proche de la résonance, on obtient I'expression suivante [6]

WHWS w, w

» 9 =_0 (7.15)

Q 4w 29 Dw

Dw se détermine graphiquement par la largeur du pic de résonance a A, / V2, ce qui permet

une estimation rapide du facteur de qualité. Une détermination plus précise consiste a ajuster la
courbe de résonance a partir de I'équation 7.13. Dans I'exemple de la figure7.4, on trouve un
facteur de qualité de 1000. Dans les mémes conditions, un microlevier standard d’AFM (avec
une pointe) possede un facteur de qualité au moins 10 fois plus grand. Q est relié au temps de

mise a I'équilibre t selon la relation :

t = L) (7.16)

WO
Ainsi plus le facteur de qualité est grand plus le temps de mise a I'équilibre du microlevier est
long. Nous verrons, dans le paragraphe suivant, I'influence d’une durée trop courte de la
mesure de I'amplitude de vibration avec un lock-in devant le temps de mise en équilibre. Au
contraire, comme nous l'avons précisé dans le chapitre 1l, en mode FM-AFM, le temps de
mesure ne depend pas de Q. C’est pourquoi, ce mode est largement utilisé pour des

expériences sous ultra vide ou le facteur de qualité des microleviers est tres grand.

La phase varie de 0 a -p au voisinage de la résonance et vaut -p/2 a la résonance. Le signe
négatif de la phase provient du signe positif dans I'expression de z(t). Elle serait positive en
prenant la convention : z(t) = A(w) cos((wt -  (w)).
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Ainsi, nous venons de décrire les notions de base nécessaires pour I'analyse des expériences en
mode dynamique. Pour ce faire, nous utiliserons principalement I'équation 7.12 qui exprime
I'évolution de la fréquence de résonance en fonction du gradient de force et I'équation 7.13 qui

exprime les variations de I'amplitude d’oscillation en fonction de la fréquence d’excitation.

Dans le paragraphe suivant nous decrirons les difficultés que nous avons rencontrées lors des
mesures en mode dynamique (temps de mise en équilibre long, dérives des tubes

piézoélectriques ou encore couplages non linéaires...)

VI1.2. DIFFICULTES DE LA MESURE EN MODE
DYNAMIQUE

Ainsi qu'il a été précisé précédemment, les mesures de force en mode dynamique avec le

systeme sphere —levier ont éte réalisées selon deux méthodes :

v" En utilisant I'électronique Omicron qui utilise le mode FM-AFM.

v En utilisant un amplificateur lock-in qui permet d’exciter le microlevier soit pour une
fréquence d’excitation donnée soit en balayant la fréquence autour de la fréquence de
résonance. Il permet aussi de détecter le signal en sortie de la photodiode pour
déterminer I'amplitude et la phase de l'oscillation du microlevier en fonction de la
fréquence d’excitation. Le signal d’excitation est alors utilisé comme signal de référence

pour la détection synchrone.

Dans ce qui suit, nous allons décrire les difficultés et les problemes observés lors de nos
mesures. Ces descriptions vont nous permettre la mise en évidence des contraintes

expérimentales que nous devrons prendre compte lors de I'analyse des courbes.
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VII1.2.1. DIFFICULTES EN MODE FM-AFM DE L’ELECTRONIQUE
OMICRON.

VI1.2.1.1. AMPLITUDE D’EXCITATION

Une premiére difficulté rencontrée lors des mesures effectuées avec I'électronique Omicron
concerne l'amplitude d’excitation et donc l'amplitude d'oscillation des microleviers.
L’amplitude de vibration des microleviers en mode FM-AFM est imposée par
I'expérimentateur. En effet, comme nous I'avons déja vu, une boucle de régulation ajuste
I'amplitude de vibration a la valeur de consigne en modifiant si nécessaire 'amplitude de
I'excitation. Ainsi, 'amplitude minimale de vibration d’'un microlevier sera en partie fixée par

I'amplitude minimale d’excitation que peut délivrer I'électronique Omicron.

Aucun calibrage de la photodiode n’a été réalisé jusqu'a présent. C’est pourquoi, dans ce
paragraphe, toutes les amplitudes de vibrations seront exprimées en Volt. Comme référence,
nous utiliserons les amplitudes de vibrations suggérées par le constructeur, soit autour de 0,2
V. Cette valeur nous est donnée pour effectuer des mesures standard en AFM. En comparant
avec les amplitudes de vibrations observées dans la littérature, nous supposons que des valeurs
entre 0,1 et 0,3 Volts correspondent a des amplitudes de vibration comprise entre 5 et 25 nm

environ. [7] [8]

Dans le but de s’approcher au plus prés de la surface et de rester au maximum dans des
conditions de couplage linéaire, il peut étre intéressant de travailler avec les amplitudes
d’oscillation tres faibles. Or, nous avons observé pour les systemes sphére-microlevier, une
amplitude de vibration toujours supérieure a 0,5 V des lors que I'excitation contrélée par
I'électronique Omicron etait enclenchée. Alors qu'avec des microleviers sans sphére nous
observons les conditions standard décrites par ke constructeur. Nous pensons que ces trés
fortes amplitudes de vibration sont liées a la présence de la sphere qui impose une masse

importante et localisée a I'extrémité libre du microlevier.

Pour travailler avec des amplitudes plus faibles, nous avons di exciter le microlevier sans
utiliser le mode FM-AFM de I'électronique Omicron. Ceci a été réalisé en utilisant la détection

synchrone.
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Ainsi, le mode FM-AFM, nous a contraint a utiliser de grandes amplitudes de vibration. Avec
cette méthode, nous n’avons observé aucune évidence expérimentale du couplage non linéaire.
Toutefois, de nombreux travaux théoriques et expérimentaux en mode AM-AFM (pour
mémoire ce mode de fonctionnement est décrit dans le chapitre Il), montrent clairement
I'influence d’une interaction non linéaire entre une pointe et une surface. Par exemple, des
mesures des variations de I'amplitude et de la phase en fonction de la distance montrent une
hysteresis entre I'approche et le retrait. [6][9] Cette hystérésis est liee a un phénomeéne de
bistabilité d’'une pointe oscillante au voisinage d’une surface caractéristique du couplage non
linéaire. Le comportement fortement non lineaire introduit en fait, une distorsion trés forte de
la courbe de résonance. Expérimentalement, cette distorsion se caractérise par une hystéeresis
dans la courbe d’amplitude et de phase entre I'aller et le retour. L’aller (réciproquement le
retour) correspond a un balayage de la fréquences d’excitation des basses vers les hautes
fréquences (réciproquement des hautes vers les basses fréquences). Des mesures de courbes de
résonance, avec une pointe standard d’AFM, effectuées sous ultra vide par exemple par le
groupe de S. Gauthier, mettent en évidences le fort couplage non linéaire lié a I'interaction de
van der Waals dés que les amplitudes de vibrations du microlevier sont grandes et que la
distance pointe surface devient tres faible. [10][11] Dans la référence [10], leurs mesures ont été
obtenues pour une amplitude libre & la résonance de 36,2 nm et une distance pointe surface au
plus pres de 6 nm. Ces résultats sont en trés bon accord avec les prédictions théoriques
données par exemple dans les références [4][6] qui soulignent, notamment, I'importance du
facteur de qualité qui amplifie I'influence de la force de I'interaction. Dans la référence [10], le

facteur de qualité est de 46180 pour une fréquence de résonance de 264610 Hz.

Pour un systeme sphére microlevier, les distances sphéres surfaces sont bien souvent
supérieures aux distances sondées en AFM. De plus, le facteur de qualité est largement
inférieur a celui d’un systéme pointe microlevier (de I'ordre de 1000 au lieu de 10000 et plus).
Toutefois, en excitant le microlevier avec de fortes amplitudes de vibrations nous avons pu
observer un comportement non linéaire de I'oscillateur. Le principe de la mesure est basé sur

une détection synchrone avec un lock-in, comme cela est représenté sur la figure 7.5.
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Figure 7.5 : Schéma de principe de la mesure de courbes de résonance.

La mesure consiste a exciter le microlevier en balayant la fréquence d’excitation w avec une
amplitude d’excitation A constante. Le signal de sortie de la photodiode, correspondant au
déplacement du microlevier, est envoyé en entrée d’'un lock-in. Le lock-in effectue une
détection synchrone avec le signal d’excitation comme référence. En sortie du lock-in nous
obtenons I'amplitude de vibration et la phase du systeme sphere-microlevier en fonction de la
fréquence d’excitation. Le balayage de la fréquence d’excitation se fait dans le sens croissant
puis dans le sens décroissant que nous appellerons aller et retour. Les mesures ont été
effectuées sous ultra vide et a tempeérature ambiante. La distance entre la sphére et la surface
est proche de 100 nm. Le potentiel appliqué au microlevier a précisement été ajusté pour

compenser le potentiel de contact dans le but mesurer la perturbation de I'oscillateur sous

Z »100nm

A 4

Déection

Sortie
|

Référenge| Lock_l n
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microlevier Pi€zo excitateur

surface

I'effet de la force de Casimir.

Les résultats expérimentaux sont montrés sur la figure 7.6.
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Figure 7.6. Courbes de résonance (amplitude en haut et phase en bas) d’un systéme sphére-microlevier en
interaction avec la surface pour une distance voisine de 100nm. Pour les courbes de gauche, la tension

d"alimentation du piezo excitateur a une amplitude d’excitation 2 fois plus grande que pour celles de droites.

Les courbes noires correspondent a I'aller et les courbes rouges au retour. Le microlevier a une
fréquence de résonance libre a 5009.8 Hz, un facteur de qualité de 1000 et une constante de
raideur autour de 0,3 N/m. Pour les courbes de gauches, la tension d’alimentation du piezo
excitateur a une amplitude d’excitation 2 fois plus grande que pour celles de droites. Les
courbes ont été obtenues pour la mémes distance moyenne sphére-surface qui vaut environ
100nm.

Les courbes de gauche montrent clairement la présence d’'un hystérésis dans les courbes
d’amplitude et de phase et donc d’un couplage non linéaire. Ces mesures étant effectuees en
potentiel compensé, elles constituent pour nous une premiere évidence expérimentale, avec
nos systemes sphere-microlevier, d'un effet non linéaire sous linfluence de la force de
Casimir. Ce résultat est en bon accord avec les travaux du groupe de Capasso au Bell Labs
qui ont mesuré a partir d’une structure MEMS et une détection capacitive, le comportement

non linéaire d’'un microsysteme mécanique oscillant sous I'action de la force de Casimir. [12]
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Inversement, a droite les courbes mesurées a I'aller et au retour sont superposées ce qui traduit
un tres faible couplage non linéaire et nous retrouvons un comportement linéaire. Ce
microlevier avec une sphére de rayon 38 nm est celui que nous avons utilisé pour les mesures
qui seront présentées dans le paragraphe VI1.3.2.1. Pour ces mesures, les amplitudes
d’excitation sont voisines de celles pour lesquelles aucune hystérésis n’est observée. Toutefois,
les distances les plus proches que nous avons sondé, lors de cette expérience, sont plus faibles
que pour la mesure présentée ci-dessus. De fait, la possibilité d’'un couplage non linéaire n’est
pas impossible. Malgré cela, les analyses seront effectuées en considérant un régime linéaire
mais une analyse plus approfondie nécessitera peut étre la prise en compte des effets non
lineaires.

Ici nous rapportons un résultat identique a la référence [12] obtenu cette fois dans le cas d’'un
AFM sous UHV et sur la base d’une détection optique de I'évolution de I'oscillateur. Obtenir

ce résultat était pour nous un objectif pour quatre raisons :

v" Situer la mesure avec des sphéres par rapport aux mesures avec des pointes AFM.

v' Situer l'utilisation d’'un AFM par rapport aux MEMS dans la détection de la force de

Casimir.

v Montrer dans le contexte de la détection optique I'influence importante de la force de
Casimir sur le comportement d’un oscillateur avec des surfaces en regard micrométriques

pour un gap nanometrique.

v Montrer que nous pouvons nous situer du choix en régime linéaire ou non linéaire établi
ce qui est important pour I'ensemble des mesures (méme si cela ne régle pas la question

de la part des effets non linéaires dans nos mesures).

VI1.2.1.2. CHOIX DE LA FREQUENCE D’EXCITATION.

La seconde difficulté est aussi une conséquence du mode FM-AFM et concerne le choix de la
fréquence d’excitation. En effet, comme nous I'avons vu précédemment, les systemes sphéres-
microleviers possédent différents modes de vibration. Pour des microleviers trés souples,

(avec une constante de raideur de I'ordre de 0,1 N/m), la fréquence de résonance de leur mode
fondamental, apres le collage de la sphére, est comprise entre 2 et 5 kHz environs. Or, malgré

de longs efforts, ces fréquences de résonances trés faibles n'ont pas pu étre excitées en mode
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FM-AFM ['électronique Omicron. En fait, pour le microlevier dont le spectre de bruit est
représenté sur la figure 7.1 seule le 3*me mode de vibration a pu étre excité en mode FM-AFM.
Or, le comportement dynamique des systemes sphére-microlevier est délicat. Pour une étude
approfondie du comportement dynamique des microleviers, nous avons démarré une
collaboration avec Lin Zhang a 'ESRF. Toutefois, dans le cadre de cette these, nous nous
sommes restreints a modeéliser le microlevier comme une masse ponctuelle a I'extrémité d’un
ressort. De fait, pour rester dans les conditions de validité de ce modeéle, il est nécessaire de
considérer et donc d’exciter le mode fondamental. C'est pourquoi, le mode FM-AFM
constitue pour nous une limite pour des mesures avec des leviers de faibles constantes de

raideur.

VIl1.2.2. DIFFICULTES DES MESURES DE COURBES DE RESONANCE AVEC
UNE DETECTION SYNCHRONE.

Nous avons vu précédemment les difficultés que nous avons rencontrées pour des mesures en
mode FM-AFM. Pour s'affranchir de ces difficultés, nous avons effectué des mesures pour
lesquelles I'excitation est faite indépendamment de I'électronique Omicron, pour ces mesures

en utilisant un lock-in amplificateur pour I'excitation et la détection.

Le but des mesures était de déterminer le décalage de la fréquence de résonance en fonction
de la distance a partir des mesures de courbes de résonance. La méthode utilisée est identique a

celle décrite dans le chapitre VI

v Tout d'abord, des mesures, avec une différence de potentiel appliquée entre la sphére et
la surface, afin de déterminer la constante de raideur du microlevier et la distance absolue

entre la spheére et la surface.

v Des mesures du décalage de la fréquence de résonance induit par le gradient de la force

de Casimir.

Pour chaque mesure, le balayage de la fréquence d’excitation a été effectué dans les deux sens.
Ainsi, pour chaque distance, au moins quatre courbes de résonances sont mesurées. En
conséquence, pour pouvoir étudier la variation du décalage de la fréquence de résonance en
fonction de la distance, telle que nous le présenterons dans le paragraphe VI11.3.2.1, cela

nécessite la réalisation d’un tres grand nombre de courbes. De plus, dans ce mode d’excitation,
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on mesure les variations de I'amplitude. Or, le temps néecessaire a la mise en équilibre de

I'amplitude n’est pas instantanée et se produit au bout d’un temps proportionnel au facteur

de qualité t ,,, » ZC% [8], ou f, est la fréquence de résonance du microlevier. Les variations
0

de 'amplitude peuvent étre liées a une variation de I'excitation (amplitude ou fréquence) ou a
une variation de I'interaction. Au contraire en mode FM-AFM, on mesure les changements de

la fréquence de vibration. Dans ce cas, le temps nécessaire pour mesurer les variations vaut

oy » %0 .[8] C’est pourquoi, le mode FM-AFM est le mode le plus souvent utilisé pour des

mesures sous ultra vide, ou le facteur de qualité devient tres grand.

Ainsi, pour des mesures de courbes de résonance, le temps de mesure de chaque point doit

&tre supérieur & ,,,. Une vitesse de balayage de la fréquence de résonance trop grande peut

entrainer une erreur dans la détermination de la fréquence de résonance du microlevier. La
figure 7.7 represente I'influence de la vitesse de balayage sur la détermination de la fréquence

de résonance :

e balayage aller
< 5014 o balayage retour
ajustement aller
—— ajustement retour

4 moyenne aller retour
—— ajustement aller retou

5 10 15 20 25 30 35 40 45
vitesse de balayage en Hz/s

'
o
oA

Figure7.7. Influence de la vitesse de balayage de la fréquence d’excitation sur la détermination de la fréquence de

résonance.

Les cercles bleus (réciproquement les carrés noirs) correspondent aux valeurs de la fréquence
de résonance déterminées a partir des courbes de résonances lorsque le balayage s'effectue
dans le sens croissant (réciproquement décroissant). Les courbes ont été enregistrées pour une
distance sphére-surface suffisamment grande pour qu’il n’y ait aucune interaction. Ceci permet
de s'affranchir de I'influence des dérives thermiques, qui comme nous le verrons, peuvent étre

importante. Les vitesses de balayage varient de 3,3 a 40 Hz/s. Nous observons que I'erreur sur
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la fréquence de résonance augmente avec la vitesse de balayage. Au cours d’un balayage dans
le sens croissant la fréquence mesurée est plus grande que la fréquence de résonance réelle. Au
contraire, un balayage dans le sens décroissant diminue la fréquence de résonance mesuree. La
fréquence réelle est déterminee en extrapolant les valeurs mesurées, a partir d’'un ajustement
linaire, pour une vitesse de balayage nulle. Nous pouvons, voir aussi, que la moyenne entre
I'aller et le retour (triangle rouge) donne une valeur tres proche de la fréquence de résonance,
quelle que soit la vitesse de balayage. Pour nos mesures, la vitesse de balayage était comprise
entre 3 et 10 Hz/s pour des durées totales de mesure de 30 s. Nous avons donc observé, un
décalage entre les frequences déterminées a partir des courbes prises a I'aller et au retour. Lors
de l'analyse de ces courbes, nous avons utilisé les données de la figure 7.7 pour ajuster les

fréquences de résonance.

Pour ces mesures, nous avons donc mesuré au minimum 4 courbes de résonances pendant
une durée de 30 s chacune et pour chaque distance. Ainsi, la durée totale d’une expérience est
de plusieurs heures. Pour des expériences aussi longues et sans régulation sur la distance,
comme c’est le cas ici, la dérive thermique des systemes de déplacement est trés grande. En
effet, sur la figure 7.8, nous avons tracé la variation de la fréquence de résonance en fonction
de la distance lorsqu’une différence de potentiel de 0,5 V est imposée entre la sphere et la
surface. Chaque point du graphique est determiné a partir de la mesure d’une courbe de
résonance. Les distances données en abscisse correspondent au déplacement relatif imposé au
tube piézoélectrique. Les valeurs des décalages de la fréquence de résonance correspondent a
la valeur absolue, la force étant attractive les décalages sont en réalité négatifs. Une interruption
de 30 minutes s’est déroulée entre I'acquisition du dernier point noir et du premier point rouge
qui est indiquée par une fleche bleue. Ces deux points ont été mesurés sans faire varier la
tension appliquée au tube piézoélectrique. Nous observons une différence de 30 Hz dans la
mesure du décalage de la fréquence de résonance. Cette différence est liée a une dérive du
systeme de déplacement. Ensuite nous avons rétracté le tube piézoélectrique de 5 nm. La
mesure correspond au point rouge indiqué par une fleche verte. Le nouveau décalage de la
fréquence de résonance alors mesure reste supérieur a celui déterminé pour le dernier point
noir. De fait, la dérive pendant I'interruption de 30 minutes est supérieure a 5Snm. Ainsi si on

considére que la dérive est constante pendant toute I'expérience, la distance entre la sphére et
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la surface a varié de plus de 40 nm en 4 heures environ par rapport au déplacement imposé au

tube piézoélectrique.

700+

004 mesure 1
] *  mesure 2

Mise en évidence de la dérive

-250 -200 -150 -100 -50 0

Déplacements imposés au tube piézoélectrique (nm)

NDécalage de la fréquence de résonance (Hz)

Figure 7.8. Décalage de la fréquence de résonance déterminé a partir de courbe de résonances. La différence de
potentiel entre la sphere et la surface est maintenue & 0,5 V. Le saut observé entre les points rouges et les points
met en évidence I'influence de la deérive du systéme de déplacements. La distance correspond aux déplacements

relatifs que nous imposons au piézoélectrique.

La durée de la mesure du décalage de la fréguence en fonction de la distance, mesurée en
mode FM-AFM, (ou bien de la déflexion en fonction de la distance en mode statique) est
typiquement de I'ordre de quelques dizaines de secondes. C’est pourquaoi, les effets de la dérive
entre le premier point mesuré et le dernier pour une méme courbe sont négligeables. Dans ces
modes de fonctionnement, les effets de la dérive peuvent étre uniquement visibles si un grand
nombre de mesures est effectué. Toutefois, dans ce cas, la correction consiste alors a décaler la
globalité de la courbe. En effet, comme nous I'avons vu dans le chapitre VI, nous avons di
décaler les courbes de la mesure de la deflexion en fonction de la distance de 5 nm par rapport
a la distance absolue. Cette distance absolue avait été alors déterminée a partir de courbes

obtenues plusieurs minutes auparavant.

Pour des mesures du décalage de la fréquence de résonance en fonction de la distance a partir
de courbes de résonance, les dérives induisent une incertitude sur la distance pour chaque
point de la courbe et non pas sur la totalité de la courbe. Il faudrait alors effectuer une

correction point par point. Une estimation de la dérive pourrait permettre d’effectuer cette
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correction, & condition que la dérive soit constante dans le temps, ce qui n’est pas forcément le
cas. Notamment, nous avons observé expérimentalement que la dérive peut changer de
direction au cours du temps. Pour améliorer nos mesures, il faudrait s'affranchir notamment
des dérives du systeme de déplacement Dans ce but, le groupe Piconewton vient de démarrer
en collaboration avec Fabio Comin a 'ESRF, le développement d’'un AFM basé sur une
détection interférométrique dont la compacité permettra des mesures a basse température et
ainsi diminuer les dérives. Ce developpement vient a la suite de la machine de force que nous
avons développée dans le cadre du projet de fin d’études (1 an) de Mario Rodrigues, qui est

décrite dans le chapitre 1V.

VI1.2.3. SYNTHESE

Finalement, dans I'état actuel des mesures faites dans cette these, établissons dans un tableau
(figure 7.10), une comparaison entre les deux methodes utilisées pour les mesures en mode
dynamique. Cette comparaison reprend les difficultés que nous avons observées lors de nos

expériences et nous permet de récapituler les points essentiels décrits dans ce paragraphe :

v' Le temps de mise en équilibre du systeme sphere microlevier.
v" Les dérives thermiques.
v" Le contrdle de I'amplitude de vibration et d’excitation.

v' Le contréle de la fréquence d’excitation.
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Figure 7.10. Tableau récapitulatif montrant une comparaison entre les deux modes utilisés en mode dynamique,

pour les caractéristiques indiquées dans la colonne de gauche.

VI1.3.RESULTATS

VI11.3.1. COUPLAGE CAPACITIF

Pour les premieres mesures réalisées en mode dynamique, nous avons utilisé un systeme
sphére-microlevier avec une faible constante de raideur. Ce systéme est celui que nous avons
utilisé pour les mesures en mode statique présentees dans le chapitre V1. Son spectre de bruit

est représenté sur la figure 7.1 (au début de ce chapitre). Pour mémoire, il faisait apparaitre
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clairement la présence de 3 modes de vibrations (le mode fondamental a 2,3 kHz, et deux
autres modes a 19,3 kHz et 94,7 kHz).

Nous n’avons pas pu exciter le mode fondamental identifié par I'étude du mouvement
brownien, ni avec I'électronique Omicron, ni avec une excitation extérieure. C’est pourquoi, les
résultats, présentés dans ce paragraphe, concernent uniquement la perturbation des 2¢me et 3tme
modes de vibration. Nous nous sommes intéresses a la perturbation induite par un couplage

capacitif entre la sphére et la surface.

La mesure consiste a balayer la fréquence d’excitation au voisinage des fréguences de
résonances avec un génerateur de fonction et de mesurer I'amplitude de vibration avec une
détection synchrone. A partir des courbes de résonance, on détermine le décalage de la
fréquence de résonance lorsqu’on fait varier la différence de potentiel ou la distance entre la

spheére et la surface.

Les résultats expérimentaux sont représentés sur la figure 7.11:
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Figure 7.11: Mesure du décalage de la fréquence de résonance pour le 2m mode (& gauche) et 3m mode (a

droite) de vibration en couplage électrostatique avec la surface. En haut, sont représentés des exemples de courbes
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d’amplitudes pour différents potentiels appliqués sur le microlevier. La distance entre la sphere et la surface est

constante. En bas, sont reportées les fréquences de résonances pour différents potentiels et différentes distances.

Les courbes de gauche correspondent au 2me mode et les courbes de droite au 3me mode.
Les figures, en haut, correspondent a des courbes d’amplitudes. La distance entre la sphére et
la surface est constante, seul le potentiel appliqué a la sphére varie d’une courbe a l'autre. Le
potentiel de contact entre la sphére et la surface est compensé en appliquant un potentiel de
-0,5 V a la sphére. Les variations dans le sens croissant du potentiel appliqué a la sphére sont
indiquées par les fleches noires. Les courbes, en bas, montrent les variations du décalage de la
fréquence de résonance (déterminé a partir des courbes d’amplitudes) en fonction du potentiel
appliquée a la sphere (de -0,5 V a 2,5 V) et pour différentes distances données en valeurs

relatives (de 0 & -600nm).

Pour le 2me mode, pour une distance donnée, on observe que la courbe d’amplitude et donc
la fréquence de résonance se décale vers les basses fréquences lorsque le potentiel appliqué a la
sphére augmente. De facon identique, pour un méme potentiel appliqué, la fréquence de
résonance diminue lorsque la distance diminue. Ce comportement de la fréquence de
résonance est identique au comportement du mode fondamental, pour lequel la fréquence de

résonance diminue lorsque I'intensité de I'interaction augmente, si la force est attractive.

Inversement pour le 3m mode, la fréquence de résonance augmente lorsque le potentiel
appliqué a la sphere augmente et lorsque la distance diminue. Ce comportement de ce mode
de vibration n’est pas classique dans le domaine de 'AFM. En effet, ce comportement est
opposé a celui du mode fondamental, qui est le mode habituellement considéré par les
utilisateurs des AFM.

Pour expliquer le comportement du 3me mode, il faudrait en toute rigueur traiter le
comportement dynamique du microlevier a partir par exemple d’un calcul d’éléments finis.
C’est dailleurs ce résultat qui a motivé la collaboration avec L. Zhang a 'ESRF. Toutefois a
partir de considération simple, décrite dans la figure 7.12, nous allons émettre une hypothese
sur le comportement de ce microlevier :

De toute évidence, a partir du modele de I'oscillateur harmonique (une masse ponctuelle et un
ressort), si les mouvements de I'oscillateur sont paralléles a la force appliquée alors pour une

force attractive, la fréquence de résonance ne peut que diminuer lorsque l'intensité de
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I'interaction augmente. Inversement, si on considere un pendule oscillant (par exemple une

masse au bout d’une tige rigide) dans un champs de pesanteur, la fréquence de résonance vaut
alors % avec g I'accélération de pesanteur et L la longueur de la tige. Augmenter I'intensité

de l'interaction, revient a augmenter la valeur de g. Dans ce cas, la fréquence de résonance est
augmentée alors que la force est attractive mais I'oscillation est perpendiculaire a la direction de

la force.

Oscillateur harmonique Pendule oscillant
K Mouvements
m m
w___~ Mouvements
£ mg

3¢me mode de vibration
Mouvements

P oes AN

Figure 7.12. Schéma décrivant les modeles de I'oscillateur harmonique et du pendule oscillant. A partir de ces

modgles simples, nous effectuons une hypothese sur le mouvement du 3éme mode de vibration.

Ainsi, a partir de ces modeéles simples, seul un mouvement perpendiculaire au champ de force
pourrait permettre d’obtenir un comportement identique a celui du 3me mode. Toutefois, un
mouvement perpendiculaire au champ de force correspond a la géométrie mise en place pour
les mesures de «shear force » avec un diapason piézoélectrique. Dans cette géomeétrie, des
observations expérimentales suggerent que la force capacitive entre autre, n’a aucune influence
sur la fréquence de résonance du diapason méme proche de la surface. Ceci nous laisse
supposer, que le mouvement du 3m¢ mode ne peut étre ni purement vertical ni purement

horizontale mais peut-étre un mouvement intermédiaire entre les deux.
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VI11.3.2. VAN D ER WAALS/CASIMIR.

V11.3.2.1. MESURES DE LA FORCE DE VAN DER WAALS/CASIMIR EN MODE
FM-AFM.

Les resultats décrits dans ce paragraphe, ont été obtenus en mode FM-AFM avec
I'électronique Omicron. Les mesures consistent donc a mesurer directement le décalage de la
fréquence de résonance en fonction soit du potentiel appliqué au microlevier soit en fonction
de la distance. Les mesures ont été effectuées sous ultra vide et a température ambiante. Le
microlevier avec la sphére a une fréquence de résonance libre de 52670 kHz, une constante de
raideur de 60,5 N/m et le rayon de la sphére de 36 nm. Enfin, 'amplitude de vibration a été
fixéea 0,5 V.

Pour ces expériences, deux stratégies de mesures ont été employées, la différence majeure
entre les deux méthodes concerne le contrdle de I'approche qui dans un cas est manuelle et

dans l'autre cas I'approche est automatique.

Mesures avec une approche manuelle.

La premiere méthode est identique a celle employée pour les mesures en mode statique. On
effectue une approche manuelle avec le moteur inertiel piezoélectrique en appliquant une
différence de potentiel (de I'ordre de quelques volts) entre la sphére et la surface. On arréte
I'approche, dés qu’une interaction est détectée, autrement dit, dés qu’on observe un décalage
de la fréquence de résonance. Deés lors que la sphére est en interaction avec h surface, on
mesure le décalage de la fréquence de résonance en fonction de la distance. Les déplacements
sont alors assurés par le tube piézoélectrique. Les mesures sont effectuées pour différents
potentiels appliqués au microlevier. Avec cette méthode, pour les mesures en potentiel
compensé nous n'avons pas réussi a éviter le contact entre la sphere et la surface. Comme
nous le verrons, l'utilisation de [I'approche automatique nous a permis de mesurer
qualitativement I'interaction de Casimir. C’est pourquoi, les résultats présentés ici montrent des
mesures de décalage de la fréquence de résonance uniquement lorsqu’une différence de

potentiel est appliquée entre la sphére et la surface.
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Un exemple de mesure est présenté sur la figure 7.13:
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Figure 7.13. A gauche mesure du décalage de la fréquence de résonance en fonction de la distance pour plusieurs
différences de potentiel appliquées entre la sphére et la surface. A droite est reporté le rapport entre la courbe

noire et les 3 autres courbes.

A gauche, sont représentes 4 mesures du décalage de la fréquence de résonance pour plusieurs
différences de potentiel entre la sphere et la surface (3 'V, 25V, 2V et 1 V). Ces valeurs
correspondent au potentiel appliqué au microlevier auquel on a soustrait le potentiel de
contact qui vaut ici 0,5 V. Les variations ont été mesurées pour des distances allant de 160 nm
a 500 nm. Pour ces mesures, nous n'avons pas pu déterminer de fagcon indépendante la
constante de raideur du microlevier et la distance absolue. Les distances données ici et la
constante de raideur dont la valeur a été estimée a 60,5 N/m correspondent au meilleur
ajustement que nous ayons obtenu. Pour les mesures, que nous présenterons ci-dessous,

obtenues avec le méme systeme sphere-microlevier, nous avons conservé cette valeur de k.

Ces courbes nous ont servi a déterminer la constante de raideur du microlevier que nous
utiliserons pour l'analyse suivante. C’est pourquoi, nous avons voulu vérifier le bon
comportement du décalage de la fréquence de résonance de ces mesures. Pour cela, nous
avons effectué le rapport entre la courbe pour laquelle la différence de potentiel est égale a 3
Volt avec les autres courbes. Si le comportement est correct et que I'estimation du potentiel de
contact est bonne alors le rapport des courbes doit étre égal au rapport des carrés des

différences de potentiel. Ce qui est vérifié, comme le montre la figure de droite.

230



Mesures avec une approche automatique.

La deuxieme méthode consiste a utiliser la boucle d’asservissement pour effectuer une
approche automatique. Un décalage de la fréquence de résonance est choisi comme valeur de
consigne. Les deplacements du moteur inertiel piézoélectrique s’arrétent des que le décalage de
la fréquence de résonance a atteint la valeur de consigne. Pour la premiére approche une
différence de potentiel entre la sphere et la surface de 3 V a été appliquée pour une valeur de
consigne de -120 Hz. Ensuite, comme précédemment nous effectuons des mesures du
décalage de la fréquence de résonance en fonction du déplacement du tube piézoélectrique.
Pour chaque différence de potentiel appliquée entre la sphere et la surface, il est nécessaire de
changer la valeur de consigne. Par exemple, pour les courbes en potentiel compensé nous
avons choisi une valeur de consigne de -5 Hz. Cette méthode nous a permis d’éviter tout
contact entre la sphére et la surface. Toutefois, dans ce cas, nous ne connaissons pas la
distance relative entre les différentes courbes. En effet, pour les mesures précédentes, la
distance de référence autrement distance de départ de la mesure était la méme pour toutes les
courbes. Ici, la distance de référence est différente, il faudra alors déterminer la distance

absolue pour chaque courbe de fagcon indépendante.

Sur la figure 7.14 sont représentés les décalages de la fréquence de résonance pour une
différence de potentiel de 0,5V (points verts), de -0,5 V (points bleus) et de 0 V (points noirs).
La courbe en noir correspond donc a une mesure de I'interaction de Van der Waals. Chaque
courbe est une moyenne sur 30 mesures. Le décalage de la fréquence de résonance est donné

en valeur absolue. C’est pourquoi, les valeurs sont positives.
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Figure 7.14 : Mesure du décalage de la fréquence de résonance pour une interaction électrostatique

(V =205V) (points bleus et verts) et pour une interaction de \Van der Waals (points noirs). Les courbes sont
tracées en échelle linéaire et logarithmique (dans le cadre). Ces courbes sont comparées avec les prédictions

théoriques.

Les mesures électrostatiques montrent une variation du décalage de la fréquence de résonance
de 0 a 25 Hz sur une distance variant de 650 nm a 70 nm. Toutefois, le tracé en échelle

logarithmique montre qu’au-dela de 300 nm, le signal est dominé par le bruit de la mesure.

La mesure de la force de van der Waals montre une variation de la fréquence de résonance de
0 a 20 Hz pour une distance variant de 40 a 300 nm. De méme, au-dela de 150 nm, le signal

est dominé par le bruit.

La courbe théorique du décalage de la fréquence de résonance pour une différence de

potentiel de + ou— 0,5V (en rouge) est donnée par la relation :

fo,libre 1F (D) — va”bfe CQZ)VZ (7.17)

Df =f, .- f,=
0,libre 0 2k ﬂZ 4k

avec fo,. la fréquence de résonance libre du microlevier avec la sphere et vaut ici 52670 Hz,
k la constante de raideur du microlevier (k=60,5 N/m), C«(z) la dérivée seconde de la

capacité et V la différence de potentiel entre la sphére et la surface (soit ici V =+0,5V ). La
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capacité considérée est prise dans la geométrie sphere-plan dans I'approximation ou le rayon
de la sphere R est grand devant la distance z, la dérivée seconde s’écrit alors:

2pe,R
z2

Ck2z =

(7.18)

Avec e, la permittivité du vide.

Nous observons, que les courbes expérimentales (points bleus et verts) sont en bon accord
avec la courbe théorique (en rouge). Pour cette comparaison, seule la distance absolue était un

parametre ajustable.

La courbe théorique du décalage de la frequence de résonance pour l'interaction de van der

Waals (en gris) est donnée par la relation:

fO,Iibre ﬂF (D) - fO,Iibre F

Df = fo,nbre' f, = oK 1z oK G (7.19)

avec F(

vdw

le gradient de la force de van der Waals. Nous avons vu dans le chapitre I, que la

force de van der Waals dans la géométrie sphére peut s’écrire :

HR
Fow =~ 622 (7.20)

Or les distances sondées pour cette mesure varient de 40 a 300 nm, régime ou la constante de
Hamaker non retardée est calculée par la théorie de Lifshitz/Casimir [13] Dans ce cas, la
constante de Hamaker varie avec la distance. A partir de ces considérations, A. Lambrecht
(LKB Paris) a calculé la constante de Hamaker or-or pour la géométrie sphere-plan.
L'évolution de la constante de Hamaker en fonction de la distance est montrée dans la figure
7.15.
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Figure 7.15 : Evolution de la constante de Hamaker or-or calculée par A. Lambrecht en géométrie sphere-plan.

Le gradient de la force de van der Waals s’écrit alors :
R
Fébw :@(ZH €2)- 2H(2)) (7.21)

Le comportement de la courbe expérimentale de la force de van der Waals semble en bon

accord avec la courbe théorique. Une fois encore, la distance est le seul parametre ajustable.

Cette courbe correspond a la meilleure comparaison obtenue au cours de cette thése entre les
mesures de la force de Van der Waals/Casimir et les prédictions théoriques. Cette courbe est
aussi en bon accord avec les mesures expérimentales du groupe de F.Capasso issues de la

référence [12] et montrée dans la figure 7.16 :

Frequency shift (He)

il 02 04 i s 1
Distance # (i)

Figure 7.16 : Mesures, par Capasso et al [12], du décalage de la fréquence de résonance d’un pendule de
torsion micrométrigue en interaction avec une sphere. Les carrés correspondent a une interaction de Casimir et les
ronds a une interaction capacitive avec VV=0,438V/. Le comportement de ces courbes est trés proche de celui de

nos mesures ( figure 7.14)
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VI11.3.2.2. MESURES DE COURBES D’AMPLITUDE SOUS L'EFFET DE LA FORCE
DE VAN DER WAALS/CASIMIR.

Dans ce paragraphe, nous présentons les mesures du décalage de la fréquence de résonance
déterminé a partir des courbes d’amplitude. Le principe de la mesure est identique a celui décrit
dans la figure 7.5. Elle consiste a mesurer les courbes d’amplitudes en balayant la fréquence
d’excitation avec une amplitude d’excitation fixée. L’amplitude de la tension appliquée au piezo
excitateur vaut 350 mV. Le systéme sphere-microlevier a une fréguence de résonance de
5009,8 Hz et une constante de raideur de 0,28 N/m. Les mesures ont été réalisées sous ultra

vide et & température ambiante.

Les distances sondees varient de 200 a 25 nm pour l'interaction de van der Waals et de 200 a

70 nm pour I'interaction électrostatique.

Sur la figure 7.17, sont représentées les variations de la fréquence de résonance pour une
différence de potentiel entre la sphere et la surface de 0,5 V (points rouges) et de 0 V (points
noirs). Les courbes sont tracées en échelle logarithmique afin de mettre en évidence que les

valeurs du décalage de la fréquence de résonance varient sur 3 ordres de grandeurs.

Chaque point correspond a une mesure d’une courbe d’amplitude. Ici, seule la détermination
de la fréquence de résonance a partir des courbes enregistrées pour un balayage de la
fréquence d’excitation croissant est representée. La durée totale de I'expérience est de 4h30.
Par conséquent, l'influence des dérives n'est pas négligeable. Pour corriger cet effet, nous
avons supposé une dérive constante pendant toute I'expérience et nous I'avons estimée a 3
A/min. Lestimation de la distance absolue (z) et de la constante de raideur k du microlevier
correspond au meilleur ajustement que nous ayons obtenu pour la courbe électrostatique a
partir des equations 7.17 et 7.18. Toutefois, ces valeurs sont dépendantes de I'estimation de la
dérive. En effet, pour une valeur de dérives différente les courbes seraient contractées ou
dilatées et donneraient des valeurs de k et de z différentes. De plus, nous avons corrigé la
fréquence de résonance a partir de I'ajustement linéaire, en fonction de la vitesse de balayage

de la frequence d’excitation, decrit précédemment.

La courbe de Van der Waals est comparée avec la courbe théorique donnée par les équations
7.19 et 7.21, en considérant les valeurs de k et de z déterminées a partir de la mesure

électrostatique ainsi que la constante de Hamaker calculée par A. Lambrecht. Pour les
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distances intermediaires on observe un bon accord entre les courbes théoriques et
expérimentales. A courtes distances, on observe une trés grande différence entre la courbe
expérimentale et théorique. Dans I'état actuel, nous n’avons pas identifié I'origine ou les
origines de cet écart. (Présence d’'une poussiere entre la sphere et la surface, effets non
linéaires, variation de la vitesse de la dérive, trés grande rugosité de la sphere et/ou de la
surface qui pourrait entrainer des contacts localisés entre la sphere et la surface introduisant
une contribution repulsive...). L’écart & grande distance est attribué a la limite de la résolution

de la mesure.

Grad F> k=0.28N/m
instabilité mécanique

=
= Q
e L2

=
sl

Résolution en df

1
Distance (nm)

o
=

Décalage de la fréquence de résonance (Hz)
o

Figure 7.17 : Décalage de la fréquence de résonance déterminée & partir des courbes d’amplitudes en fonction de
la distance. Les points rouges correspondent a une interaction électrostatique (V=0,5V) et les points noirs a une

mesure en potentiel compensé.

L'incertitude sur la distance caracterisée par les barres horizontales de longueur (£ 2 nm) sont
données par le logiciel Origin utilisé pour ajuster la courbe électrostatique et ne tiennent pas
compte de I'incertitude sur la dérive estimée. L'incertitude sur la fréquence (barres verticales)
vaut +0,3Hz, et correspond a la dispersion obtenue sur la détermination de la frequence de
résonance sur 10 courbes d’amplitude enregistrées a grande distance (i.e. sans interaction entre

la sphére et la surface).

A courte distance, la mesure est limitée par I'instabilité mécanique. A grande distance, la limite

est donnée par la résolution en décalage de fréquence. Ces deux limites sont représentées par
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des traits rouges sur la figure. Elles soulignent le fait que pour ces mesures, nous avons
parcouru pratiquement toute la gamme qu'il était possible de sonder avec cet appareillage e t ce
microlevier. Pour des mesures identiques avec le méme systéme sphere-microlevier, il faudrait
augmenter la résolution en décalage de fréquence pour augmenter cette gamme et effectuer
des mesures a plus grande distance. Les mesures avec un microlevier ont montré une
résolution toujours égale ou supérieure a quelques dixiemes de Hz, que ce soit pour des
mesures avec I'électronique Omicron ou avec le lock-in. Comme nous le verrons dans le
chapitre suivant, les mesures effectuées avec un diapason, I'électronique Nanosurf et un filtre
passe bas pour diminuer la bande passante, ont montré une résolution dans la gamme du
mHz. Actuellement, les electroniques les plus performantes affichent une résolution pouvant
atteindre le nHz. [14] On constate sur la courbe de la figure 7.17 que cette augmentation de la
résolution en fréquence jusqu’a une valeur de I'ordre de mHz est un objectif en vue de mesure

a des distances de I'ordre du micromeétre voir plus.

V11.3.2.3. MESURES DE LA FORCE DE VAN DER WAALS/CASIMIR PAR LA
MESURE DU BRUIT THERMIQUE.

Dans ce paragraphe, nous présentons des mesures du décalage de la fréquence de résonance
d’'un systeme sphére-microlevier sous I'effet de la force de Casimir a partir de mesures de
spectre de bruit thermique. Un intérét majeur de cette méthode est qu’elle permet de diminuer
au maximum I'amplitude de vibration du microlevier et de s’affranchir ainsi au maximum des
effets non linéaires. Toutefois, la contribution du bruit thermique, méme a la fréquence de
résonance du microlevier, peut étre comparable voire inférieure aux autres sources de bruit
qui contribuent au bruit de fond. C’est pourquoi, pour mettre en évidence le bruit thermique, il
est souvent nécessaire d’effectuer une moyenne sur un grand nombre de mesure. De plus,
pour augmenter la résolution en fréquence, il est nécessaire de diminuer au maximum la
fréquence d’échantillonnage tout en gardant le nombre de points mesuré (ou d’échantillon) le
plus élevé possible ce qui augmente la durée de I'acquisition. La fréquence d’échantillonnage
minimale est donnée par le critére de Shannon. Les courbes présentées ici correspondent a un
moyennage de 100 courbes, une fréquence d’échantillonnage de 12 kHz et un nombre de

points mesurés de 32768. De fait la durée totale d’une acquisition vaut environ 5 minutes.
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Cette durée de mesure est la limite majeure de cette méthode, notamment, en raison des

dérives comme nous 'avons vu dans le paragraphe V11.2.2.

Le principe de la mesure est décrit dans la figure 7.18

DAC

Labview:
Signal s(t)

l

Spectre de bruit S(w)

Excitation : kT

Figure 7.18. Principe de la mesure du décalage de la fréquence de résonance du systéme sphére-microlevier sous

I'effet de la force de Van der Waals/Casimir, lorsqu’il est excité par le bruit thermique.(Cf. Chapitre V)

La mesure du spectre de bruit est identique a celle décrite dans le chapitre V. La seule
différence est la présence de la surface au voisinage de la sphere. La distance entre la sphére et
la surface est typiquement inférieure a 50 nm. Le potentiel appliqué a la sphére permet de
compenser le potentiel de contact. Les mesures ont été réalisées sous ultra vide et a
température ambiante. Le microlevier, avec la sphére, est le méme que celui utilisée pour
I'expérience décrite dans le paragraphe précédent. Pour mémoire, il a une fréquence de

résonance de 5009.8 Hz et une constante de raideur de 0,28 N/m.

Les spectres du microlevier avec la sphere, présentés ci-dessus, ont été enregistrés pour
différentes distances sphere-surface. Pour déterminer la fréquence de résonance, les spectres

ont été ajustes avec des lorentziennes.
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Figure 7.19 : Spectres de bruit thermique du systéme sphére-microlevier pour différentes distances.

Le spectre a) a été enregistré a grande distance et correspond donc au spectre de bruit du
systeme sphére-microlevier sans interaction avec la surface. On retrouve la fréquence de

résonance libre qui vaut 5009.8 Hz.

Les spectres b, ¢, d ont été enregistrés a tres courtes distances (<50 nm). Entre les spectres b)
et ¢) nous nous sommes rapprochés de 2 nm puis de 4 nm entre les ectre c) et d). Sous
I'effet de la force de Casimir, la fréquence de résonance du systeme sphere-microlevier s’est

décalée vers les basses fréquences lorsque la distance diminue.

De plus on observe un élargissement de la courbe de résonance avec une largeur a mi hauteur
de 5,9 Hz pour la courbe et b) jusqu’a 27,1 Hz pour la courbe d). Une interprétation possible

de cet élargissement est traitée dans le chapitre V.

Ces mesures nous ont permis de vérifier la faisabilité de mesurer les effets de la force de
Casimir a partir de la mesure des spectres de bruit thermique. Cette méthode met en jeu de
tres faibles amplitudes de vibration. De fait, elle nous permet de rester dans un régime linéaire
méme pour de courtes distances et permet aussi, pour une constante de raideur donnée, de

diminuer au maximum la plus courte distance sphére surface que nous pouvons sonder.
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Toutefois, chaque acquisition dure plusieurs minutes ceci signifie que des mesures
quantitatives précises nécessitent que nous puissions nous affranchir au maximum des dérives

du systeme de déplacement.

Ainsi, dans ce chapitre, nous venons de décrire les résultats expérimentaux obtenus en mode
dynamique avec des systémes sphére-microlevier. Contrairement aux mesures statiques
présentées dans le chapitre VI, nous avons pu mesurer, au moins qualitativement, les effets de

la force de Casimir :

v Un décalage de la fréquence de résonance d’'un oscillateur sous I'effet de la force de
Casimir en compensant le potentiel de contact. En tenant compte de la variation de la
constante de Hamaker avec la distance, le comportement du décalage de la fréquence de

résonance est en bon accord avec les descriptions théoriques dans le régime linéaire.

v" Le couplage non linéaire sous I'action de la force de Casimir pour des grandes amplitudes

de vibration.

v" Nous avons pu exploiter la plage de distance maximale sondable. Cette gamme de
distance est délimitée a grande distance, par la résolution en décalage de fréquence et aux

courtes distances, par I'instabilité mécanique.

v La possibilité de mesurer la force de Casimir a partir des mesures de spectres de bruits

thermiques.

Dans le chapitre suivant, nous présenterons les premiéres mesures obtenues en mode FM-

AFM avec un systéme sphere-diapason.
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CHAPITRE VIII. MESURE DE FORCE EN MODE
DYNAMIQUE AVEC UN DIAPASON

Les mesures de force présentées jusqu’a present ont été effectuées sur I’AFM Omicron en
utilisant une sphére métallisée collée a I'extrémité d’'un microlevier. Nous avons vu dans les
chapitres précedents, les difficultés auxquelles nous avons été confrontés en mode

dynamique notamment :

v’ Les instabilités mécaniques a courte distance pour des microleviers avec de faibles

constantes de raideur.

v’ Les fortes amplitudes de vibration observées en utilisant le mode FM-AFM de

I'électronique Omicron.

v’ La grande influence de la présence de la sphére sur les propriétés dynamiques des
microleviers. Avec notamment une forte diminution de la fréquence de résonance

fondamentale et une baisse du facteur de qualité.

Dans le but de saffranchir de ces difficultés nous avons mis au point un dispositif
expérimental basé sur I'utilisation d’un diapason piézoélectrique. Le montage expérimental a
été décrit dans le chapitre 1V, ainsi que les caractéristiques principales des diapasons dont nous
rappelons quelques points essentiels qui ont motivé le développement du dispositif

expérimental :

v Les constantes de raideur tres élevées des diapasons (>1kN/m) qui permettent de

s'affranchir totalement des instabilités mécaniques.

v" Les grands facteurs de qualité qui permettent d’obtenir une grande sensibilité en détection

de forces malgreé les constantes de raideurs élevees. [1]

v" Les dimensions et la masse des bras des diapasons sont largement supérieures a ceux des
spheres utilisées. De fait, les propriétés dynamiques des diapasons ne devraient pas étre

trop influencées par la présence de la sphére, ce qui a été observe expérimentalement.

v Enfin, un avantage majeur des diapasons est la possibilité de controler I'excitation des
diapasons pour rester dans le régime linéaire. Il est envisageable d’obtenir des amplitudes

de vibration inférieures au dixieme d’angstroem [2].
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De méme que la mise au point du montage, les résultats présentés dans ce chapitre ont été

obtenus au cours du stage de Mario Rodrigues qui débute actuellement une these dans notre
groupe et qui m’a été demandé de co-encadrer.

Les mesures présentées dans ce chapitre ont suivi la méme stratégie que les mesures montréees
précédemment soient :

v" L'utilisation d’une géométrie bien définie, obtenue en collant une sphére de polystyréne a

I'un des bras du diapason comme le montre la figure 8.1. La gphére est ensuite métallisée
par un dépot d’or.

v" Mesure du gradient de la force capacitive en fonction du potentiel appliqué. Dans ce
montage, le potentiel est appliqué a la surface et la sphére est a la masse. Le but de cette
mesure est notamment de déterminer la distance absolue entre la sphere et la surface ainsi

que la différence de potentiel de contact entre la sphére et la surface.

v" Pour finir par des mesures de gradients de forces en fonction de la distance, avec ou sans

différence de potentiel entre la surface et la sphére.

Comme nous I'avons vu dans le chapitre 1V toutes les mesures ont été réalisées en mode FM-
AFM avec une électronique «easy PLL » de Nanosurf. Ce travail nous a donc permis aussi de

tester les performances d’une électronique autre que I'électronique Omicron.

Figure 8.1 : Spheére collée & I'extrémité d’un bras du diapason. La sphére a un diamétre de 80 nm.

Les dimensions et la masse de la sphére sont bien inférieures a celles d'un des bras du

diapason. L'influence de la sphére sur les propriétés dynamiques du diapason est beaucoup
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plus faible que pour les microleviers. La figure 8.2 montre une courbe de résonance obtenue a

I'air apres le collage de la sphére.
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Figure 8.2 : Courbe de résonance typique d’un diapason avec une sphére collée a I'extrémité d’un des bras.

Le facteur de qualité se situe autour de 8000 et la frequence de résonance vaut 32721 Hz. Dans
les mémes conditions, avant le collage de la sphére, la fréquence de résonance du diapason
était de 32768 Hz et le facteur de qualité valait 9000. En placant sous vide le diapason avec la
sphére, nous avons de nouveau mesuré un facteur de qualité de 9000. Toutes les mesures
présentées dans ce chapitre ont été réalisées sous vide. La pression de la chambre était de
I'ordre de 107 mbar. Enfin, toutes les mesures présentées ici ont été réalisées avec des

amplitudes de vibration de 3 nm

VI11.1. MESURES DE FORCES CAPACITIVES A DISTANCE
FIXE.

Le principe des premiéres mesures est de déterminer le décalage de la fréquence de résonance

du diapason en fonction du potentiel appliqué a la surface.

Comme nous I'avons vu dans le chapitre précédent, le décalage de la fréquence de résonance
Dwinduit par un couplage capacitif s’écrit, dans le régime linéaire, en fonction du potentiel

appliqué a la surface V, selon la relation :
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Wy VY
= LUV - Vi) (8.1)

Ou w, représente la fréquence de résonance libre de I'oscillateur, k est la constante de raideur
du diapason et vaut pour les mesures présentées ici 26,9kN/m, C«(z) la dérivée seconde de la

capacité et V, est la différence de potentiel de contact entre la sphere et la surface.

Les mesures sont representées sur la figure 8.3. Les distances indiquées sur le graphique seront
déterminées a la fin de ce paragraphe. Il est a noter, que les décalages de la fréquence de
résonance mesurés valent au maximum 300 mHz. Ainsi, les variations completes de ces
courbes sont inscrites dans les barres d’erreurs de nos mesures avec un microlevier, présentées
dans le chapitre précédent, pour lesquelles la résolution en décalage de fréguence était au

mieux de quelques dixiemes de Hertz. Nous reviendrons sur ce point a la fin de ce chapitre.
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Figure 8.3 : Décalage de la fréquence de résonance en fonction du potentiel appliqué a la surface.

Afin de déterminer les distances pour chacune des courbes et le potentiel de contact entre la

sphere et surface, nous réécrivons I'équation 8.1 selon la relation (pour la niéme) courbe :
— 2
Df, =a,V°+b,V +c, (8.2)

Cette formule est celle qui a été utilisée pour ajuster les courbes a partir du logiciel Excel. Les

relations entre les paramétres de cette formule et ceux de I'équation (8.1) sont :
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a, —ECQZH) (8.3)

b, =2a,V, (84)
c,=a\V; (8.5)

Ainsi, le potentiel de contact V, peut facilement se déduire des paramétres d’ajustement selon

la relation :
b,
Vo= (86)

Dans cet exemple, le potentiel de contact trouvé vaut 150 mV.

Pour déterminer la distance a partir des parametres d’ajustement, il faut exprimer la dérivée
seconde de la capacité en fonction de la distance. Nous avons vu précédemment, que nous
travaillons dans la géométrie sphére-plan. Toutefois pour tous les résultats présentes ici, les
meilleurs accords avec les prédictions théoriques ont été obtenus en considérant une
géomeétrie plan-plan. Le passage de la configuration sphéere-plan a plan-plan a été provoqué par
la déformation de la sphere au cours des expériences. En effet, les diapasons possedent des
constantes de raideur élevées. Ainsi, dans le cas d’'un contact franc entre la sphere et la surface,
le diapason contrairement au microlevier ne se défléchi pas ce qui entraine une déformation
irréversible de la sphere. La figure 8.4 presente des images MEB de la sphere aprés la série

d’expérience presentée dans ce chapitre.
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Figure 8.4 Images MEB de I'extrémité du diapason et de la sphére. La sphére s'est aplanie apres les multiples

contacts produits au cours des expériences.
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Ces images montrent clairement I'écrasement de la sphére. Le rayon du plan ainsi formé est de
35mm . L'extrémité plate de la sphére fait un angle de 15° par rapport au bras du diapason.
Comme on peut s’y attendre, cet angle correspond a I'angle imposé par le montage entre la
surface et les bras du diapason. Ceci nous suggere que les deux plans, I'échantillon et la sphére
tronquée sont bien paralléles. Dans I'encadré de la figure 8.4, on observe une vue de face de la
sphére. On observe la présence d’une tres forte rugosité de la surface. Cette rugosité
nécessitera la prise en compte d’une aire effective pour le plan considéré dans les analyses des

courbes présentées dans la suite. En effet, alors que le rayon de la partie plane est de 35nm, les

meilleurs ajustements ont été obtenus pour des rayons effectifs inférieurs a 10mm .
Ainsi en considérant un condensateur plan-plan, le paramétre a,, s'écrit :

an — eOS‘NO
2kz?

(8.7)

€S . 5 . -
avec - —-qui correspond a la dérivee seconde de la capacité plan-plan.
V4

n

Ainsi, la dérivée seconde de la capacité et donc le paramétre a,, sont proportionnels a I'inverse

de la distance a la puissance 3. Ainsi, en tracant y = }g/a en fonction de la distance, le

parametre a étant déterminé a partir des mesures, nous pouvons Vérifier que y est bien
proportionnel a la distance. Le comportement linéaire de y en fonction de la distance est
montreé sur la figure 8.5.
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Figure 8.5 : Paramétre « y » en fonction de la distance. La distance de référence correspond a la séparation entre

les deux plans la plus petite.

248



La distance de référence (z,) correspond a la distance de mesure pour laquelle la séparation
etait la plus petite. La distance z peut alors s'écrire :z =z, + Dz. Dz correspond & la distance

relative entre chaque mesure qui elle est connue. Dans la figure 8.5, y est tracé en fonction de

cette distance relative selon la relation:

y=a+hbDz (8.8)
&
avec a = &2 T Z, (8.9)
0@
etb =& (8.10)

Le rapport & b directement accessible a partir de I'ajustement de la courbe précédente donne la

valeur dez,. Ainsi, pour les courbes montrées sur la figure 8.3, la distance absolue entre les

deux surfaces pour la courbe la plus proche vaut 562 nm. Ainsi, malgré la perte de la géométrie
parfaitement définie que nous désirons, il nous a été possible de déterminer la distance absolue
entre les deux surfaces a partir de la mesure du décalage de la fréquence de résonance en
fonction du potentiel appliqué a la surface et a distance fixe. La dépendance du décalage de la
fréquence de résonance en z3 nous permet malgré la géométrie «tres accidentée » de
considérer un condensateur plan-plan. Toutefois, la distance absolue déterminée ne
correspond pas a la distance la plus proche entre les deux plans mais entre la surface de
I'échantillon et un plan moyen «électrostatique ». De plus comme nous I'avons déja dit, cette
forte rugosité associée a I'approximation plan-plan nécessitera la prise en compte d’une surface
effective plus petite que la surface observée par MEB. La surface effective (S) peut se calculer a

partir par exemple du parameétre b.En posant S=pRZ, on calcule un rayon effectif

Rg =9+1Imm
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VIi11.2. COURBES D’APPROCHE RETRAIT.

Le principe des mesures consiste a détecter le décalage de la fréquence de résonance du

systeme sphere-diapason en fonction de la distance de séparation.

Dans le cadre de cette de these, le but principal de ces expériences étaient d’étudier une
alternative au microlevier pour les mesures de forces faibles selon les criteres présentés en
introduction de ce chapitre. Ainsi, a partir d’exemples de nos mesures, nous nous
concentrerons uniquement sur les points que nous considérons essentiels afin de décrire les
perspectives de déeveloppement de systemes de mesures de force. C’est pourquoi, dans la suite,

nous ne décrirons pas le traitement des données.

Dans la figure 8.6 est montré un exemple typique d’une courbe d’approche retrait pour un

systeme sphere-diapason.
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Figure 8.6. Décalage de la fréquence de résonance en fonction de la distance. La courbe noire correspond a

I"approche et la courbe rouge au retrait.

La courbe noire (respectivement la courbe rouge) montre les variations du décalage de la
fréquence de résonance de I'oscillateur lors de I'approche (respectivement lors du retrait). Lors

de la mesure aucune tension n’était appliquée sur la surface. Ainsi, la différence de potentiel
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entre les deux surfaces (I'échantillon et la sphére tronquée) correspond au potentiel de contact
déterminé précédemment et qui vaut 150mV. Comme on pouvait s’y attendre, on n’observe
pas d’instabilité mécanique au voisinage du contact entre les surfaces. L’absence d’instabilités

mécanique se traduit par I'absence d’hystérésis entre I'approche et le retrait.
Les courbes font clairement apparaitre 3 régimes selon les distances:

v Un régime répulsif au plus courte distance qui se caractérise par une augmentation de la

fréquence de résonance du diapason et une variation rapide avec la distance.

v Un régime attractif avec des variations tres rapides en fonction de la distance. Ces tres

fortes variations sont liées a I'interaction chimique entre les deux surfaces.

v Enfin un régime a plus longue distance qui correspond a une interaction attractive a
longue portée. Deux contributions différentes peuvent participer au régime a grande

distance : L'interaction de Van der Waals et le couplage capacitif.

Pour le régime a longue distance, les variations sont tres faibles et ne sont pas visibles aux
échelles de la figure (8.6). Dans la figure suivante (8.7), est représentée uniquement la courbe

d’approche et un agrandissement du régime a grande distance est montré dans I'encadré.
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Figure 8.7. Décalage de la fréquence de résonance en fonction de la distance. Dans I'encadré, on observe un
agrandissement de la courbe autour de I'interaction & grande distance. L'interaction a grande distance correspond

a une interaction électrostatique liée au potentiel de contact qui vaut 150 mV.
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Ainsi, en zoomant la partie attractive longue distance on observe une variation de la fréquence
de résonance d’environ 3 mHz. Pour vérifier I'origine de ces variations (Van der Waals ou
électrostatique), nous avons considéré un couplage capacitif plan-plan avec un rayon effectif
égale a 9nm et une différence de potentiel donnée par le potentiel de contact soitV =150mv .
Ces valeurs correspondent a celles qui ont été déterminées précédemment. La distance était
donc le seul paramétre ajustable pour cette courbe. Cette distance correspond a la distance
entre la surface électrostatique moyenne de la sphere tronquée et la surface de I'’échantillon. La
distance de 200 nm pour laquelle une contribution répulsive apparait donne une estimation de
la rugosité de la surface. Le résultat est représenté par la courbe rouge. Le bon accord entre les
variations de la courbe théorique et de la courbe expérimentale, nous indique que la seule
contribution significative est I'interaction électrostatique. Il n’y a pas de contribution de la force
de Van der Waals.

La fleche bleue sur le graphique correspond a la meilleure résolution en décalage de fréquence
que nous ayons obtenue lors des mesures avec un systéme sphere-microlevier soit+ 0,2Hz.
Ceci signifie que la totalité de la courbe présentée ici est inscrite dans la barre d’erreur de nos
mesures précedentes. La fleche verte correspond a la résolution pour le systeme sphére-
diapason soit+ 2mHz . Nous avons vu dans le chapitre 1V, que le signal de sortie de la PLL
était filtré par un filtre passe-bas avec, en général une fréquence de coupure de 1Hz. C'est ce
filtrage qui nous permet d’obtenir cette résolution. Cette résolution en fréquence est
comparable a la résolution des mesures a partir d’'un microsysteme de la force de Casimir par

Fischbach et al. [3]. 1l existe donc un rapport de 100 entre les résolutions en decalages de

fréquence obtenues dans les deux cas. De plus, la comparaison entre les rapports 2%\, pour
0

les deux systemes nous donne une résolution indique en gradient de force. Ceci signifie que
pour une résolution identique a celle obtenue en décalage de fréquence de résonance avec les
diapasons, nous pourrions détecter des gradients de force 100 fois plus faibles avec les
systemes sphere-microlevier.

Ainsi, I'obtention d’une résolution dans la gamme du mHz est un objectif central en vue
d’effectuer des mesures a grande distance avec un systéme sphere-microlevier. Dans ce but, le
groupe Piconewton va développer un dispositif de mesure de force. La détection des

déplacements du microlevier sera effectuée par une méthode interférométrique. Ceci
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permettra d’obtenir un dispositif expérimental compact ce qui permet d’envisager des

mesures a basse température selon les motivations suivantes :

v Diminuer les dérives des systemes de déplacements, ce qui permet d’une part pouvoir
diminuer la bande passante de la mesure et ainsi gagner en résolution et avoir un meilleur

contrdle de la distance sphére-microlevier pour diminuer les risques de contact.
v" Diminuer le bruit thermique de la mesure et augmenter ainsi la résolution des mesures.

Enfin, nous espérons aussi augmenter la resolution en utilisant I'électronique Nanosurf et un

filtre passe bas.
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CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

Ce travail de thése a eu pour centre d’intérét la mesure quantitative de forces attractives a
grandes distances entre une sphere de dimension micrométrique métallisée et une surface
métallique. Dans ce qui suit, nous allons rappeler les points essentiels des travaux effectués au
cours de cette thése dont le but premier était de mesurer avec précision la force de Casimir. De

plus, nous ferons ressortir les perspectives envisagées a la suite de cette étude.

Afin de mesurer des forces a grande distance, nous avons opté pour I'utilisation d’un
microscope a force atomique. En général, les mesures de forces avec un AFM sont limitées a
des gammes de distance de I'ordre de quelques dizaines de nanometres. Pour effectuer des
mesures a grande distance, il nous a été nécessaire de remplacer la pointe standard d’AFM par
des microsphéres de polystyréne. En plus de permettre des mesures a grande distance,
I'utilisation des sphéres possede I'énorme avantage de travailler dans une géométrie bien
définie. Les analyses quantitatives des résultats présentées dans cette thése reposent
essentiellement sur le bénéfice de la géométrie sphére—plan. Bien sar, malgré la difficulté de
mise en ceuvre, dans le futur, il serait intéressant de considérer la géométrie plan-plan
notamment pour les mesures de la force de Casimir en se rapprochant ainsi de la configuration

initiale utilisée par H.B.G Casimir.

Ainsi, la premiére étape importante de cette thése a été de preparer et de caractériser les
systémes sphere-microlevier. La réussite des expériences nécessite le controle de la préparation
des sondes pour les 3 étapes essentielles: le choix du microlevier selon les expériences

envisagées, la micromanipulation pour le collage et la métallisation du systeme.
Nous avons effectué ensuite une analyse du bruit pour ’AFM Omicron.

Afin d’effectuer des mesures de forces faibles, il était nécessaire de vérifier que notre systeme
de mesure est suffisamment sensible. Pour ce faire nous nous sommes basés sur la détection
du bruit thermique du systeme sphére-microlevier. Cette étude nous a permis aussi de

déterminer la résolution de nos mesures.

Les premiéres mesures de forces que nous avons réalisées ont eété des mesures en mode

statique. Ces mesures nous ont permis de valider la préparation des systémes sphere-
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microlevier. Nous avons pu aussi effectuer des mesures quantitatives précises de forces
capacitives avec des intensités de I'ordre de quelques dizaines de picoNewton et pour des
distances supérieures a 100 nm jusqu’a 500 nm. La précision des mesures nous a permis aussi
de mettre en évidence des effets non négligeables de la déflexion du microlevier sur la

détermination de la distance spheére surface.

Nous nous sommes intéressés ensuite aux mesures en mode dynamique. Nous avons pu
mettre en évidence qualitativement le couplage entre l'oscillateur (sphére-microlevier) et une

surface sous I'effet de la force de Casimir :

v Un décalage de la fréquence de résonance d’un oscillateur sous I'effet de la force de
Casimir en compensant le potentiel de contact. En tenant compte de la variation de la
constante de Hamaker avec la distance, le comportement du décalage de la fréquence de

résonance est en bon accord avec les descriptions théoriques dans le régime linéaire.

v" Le couplage non linéaire sous I'action de la force de Casimir pour des grandes amplitudes

de vibration.

v Pour quelques expériences, nous avons pu exploiter la plage de distance maximale
mesurable. Cette gamme de distance est délimitée a grande distance, par la résolution en

décalage de fréquence et aux courtes distances, par I'instabilité mécanique.

v La possibilité de mesurer la force de Casimir a partir des mesures de spectres de bruits

thermiques.

En fin de these, le contrle croissant des mesures de forces conservatives notamment en
enregistrant les courbes completes de résonance des microleviers excités mécaniquement ou
thermiquement et soumis a l'interaction avec la surface nous a permis d’aborder I'étude des
mécanismes de dissipation associés aux interactions a longue distance. Nous avons ainsi
observé la dissipation par couplage électromécanique ou par couplage avec le rayonnement
thermique dans le régime de champ proche. La encore, la géométrie sphére-plan ouvre la voie
a I'étude quantitative des deux canaux de dissipation. Les possibilités sont ici nombreuses et
intéressantes tant pour I'investigation des mécanismes de contrdle des microsystémes qu’au
plan plus fondamental : forces fluctuantes d’origine thermique dans le régime classique voire
quantique ou d’origine différente comme le bruit blanc di au bruit de grenaille (dans les

mesures de pression de radiation), effet du retard souligné par les travaux récents de Khaled
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Karrai, contrdle de la température, variation de la conductivité du substrat et de la sphére pour
le couplage électromagnétique en allant jusqu’a I'effet des transitions supraconductrices. Cette
thése dans le cadre en particulier des MEMS et des NEMS s’inscrit dans une thematique en

ouverture avec des perspectives tres riches.

Enfin, ce travail de thése a contribué a la mise au point d’'une machine de force basée sur la
détection avec un diapason piézoélectrique. Ce dispositif a été développé au cours du stage de
fin d’étude de Mario Rodrigues dans le cadre de la collaboration du LEPES avec Fabio Comin
a I'ESRF. Motivé par les résultats obtenus au cours de cette thése et tirant bénéfice de
I'expérience acquise lors du développement de la machine de force. Le groupe PicoNewton va
développer un nouveau dispositif de mesure de force basé sur la détection des déplacements
d’'un microlevier par une méthode interferometrique. Un enjeu majeur de ce projet est de
pouvoir augmenter la resolution en force et en gradient de force pour effectuer des mesures
pour des distances de séparation au-dela du micrometre. La collaboration avec Astrid
Lambrecht nous a conduit a envisager des mesures de la force de Casimir avec au moins une

des deux surfaces micro ou nano structuré.
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Résumé

Les MEMS e NEMS (Micro et Nano ElectroMechanical Systems) connaissent un
développement important notamment dans le cadre de la Nanomécanique. Le bon
fonctionnement de ces MEMS/NEMS est soumis au contrle des interactions de surfaces
separées par des distances de I'ordre de 100 nm a1 nm. A cette échelle, les forces dominantes
peuvent étre de nature variée (Van der Waals, Casimir, éectrostatique, magnétique,...). Ce
travail de thése est consacré al’ éude expérimentale par AFM des interactions électrostatiques
et de Van der Waas/Casimir entre une microsphere et une surface d’or. Une attention
particuliére a été apportée a la préparation et a la caractérisation des sondes (microsphere
collée sur un microlevier). Ensuite, a partir de I’ analyse du bruit et de la sensibilité du systeme
de mesure, nous avons pu montrer notre capacité a mesurer des forces faibles avec une
résolution inférieure au piconewton. Par une détection statique, nous avons mesurée
précisément des forces capacitives de I’ ordre de quelques dizaines de piconewton et pour des
distances comprises entre 100 et 500 nm. Nous avons mesuré et quantifié les effets de la
déflexion du microlevier sur la détermination de la distance sphere-surface. Par des mesures
dynamiques, nous avons étudié le couplage entre un oscillateur (sphére-microlevier) excité
mécaniquement ou thermiquement et une surface sous |’ effet de la force de Casimir. Enfin,
les mesures en mode dynamique, nous ont permis d aborder |’étude des meécanismes de
dissipation associés aux interactions a longue distance. Nous avons ains observé la
dissipation par couplage é ectromécanique.

Abstract

MEMS and NEMS (Micro and Nano Electro-Mechanical Systems) know a wide development
within the framework of the Nanomechanics. The good functioning of these MEMS / NEMS
is subjected to the control of interactions of surfaces separated by distances of the order of
100 nm to 1 micron At this scale, dominant forces can have different origins (van der Waals,
Casimir effect, electrostatic, magnetic...). This thesis presentsan experimental study by AFM
of the electrostatic and Van der Waals/Casimir interactions between a microsphere and a
metallic surface. In first, we prepare and characterize the sensors (microsphere glued onto a
cantilever beam). Our senditivity measurements determined by noise analysis reaches a
resolution better than the piconewton range. In static mode, we measured precisely capacitive
forces of the order of few dozens of piconewton in the 100 to 500 nanometer range. We also
measured and quantified the cantilever deflection effects on the determination of the sphere-
surface distance. By dynamic measurements, we studied the coupling between the oscillator
mechanically or thermally excited and a surface under the influence of Casimir effect. Finally,
dynamic mode measurements allowed us to study dissipation mechanisms associated to long
range interactions. As example, we observed the damping induced by electromechanical
coupling.
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