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Introduction

C’est a Richard P. Feynman (1918-1988), prix Nateephysique en 1965, qu'il faut
attribuer la premiére idée d’explorer et d’exploitafiniment petit. Il prononce en décembre
1959, une conférence intitulée "Il y a plein dacel en bas", depuis considérée comme le
texte séminal des nanotechnologies. Dans son dsdalit « Pourquoi ne pourrions-nous pas
écrire la totalité des 24 volumes de I'EncyclopeBrétanica sur la téte d’'une épingle ? »
Cette question peut sembler tout a fait pertinelet@os jours. Feyman y avance l'idée, qu'a
priori, les lois de la physique autoriseraient t@utfait la manipulation et 'assemblage
d’atomes et de molécules un a un. Feynman propose de prendre modele sur "le
merveilleux systéme biologique" ou si infimes soieltes, les cellules s’activent, stockent,
utilisent de I'information et produisent des substs.

Le terme de « nanotechnologie » a, quant a lui,uéitssé pour la premiéere fois par le
Professeur Norio Taniguchi de I'Université de Tokga 1974. Ce terme fut ensuite
popularisé par Eric Drexler dans les années 198(pmgdisait la possibilité, dans un futur
proche, de manipuler la matiére a I'échelle du nagtee. C’est bien la la principale
particularité de la nanotechnologie : la dimensiano a laquelle on manipule la matiére. Le
préfixe "nano” (du grec nannos qui signifie « najrfait référence au milliardieme de metre,
soit environ un cent millieme de I'épaisseur d'dmeeu. Un atome mesure 0,15 nanometre ;
une molécule d’ADN, 2,5 nanometres ; un virus, 8@ametres. "Nanotechnologies" signifie
en fait "technologies a I'échelle du nanometrefsdpie au moins une dimension de la matiere
est inférieure 100 nanometres. La manipulationadendtiere a cette échelle ne peut se faire
sans le développement des outils d’observationeemdnipulation performants et de haute
résolution.

En 1981, deux Suisses, Gerd Binning et HeinricheRobhercheurs au laboratoire IBM de
Zurich, inventent le microscope a effet tunnel (MEJui permet non seulement de voir, mais
de mouvoirles atomes sur une surface, leur invention futmgansée par un prix Nobel en
1986. Les ingénieurs d’IBM dessinent ainsi le loigdeur entreprise a I'aide de 35 atomes de
xénon. Plus tard, d’autres outils comme le micrpsc@ force atomique (AFM), et le
microscope optique a champ proche, permettent ratbew d’agencer atomes et molécules.
Les nanotechnologies désignent des disciplines aoun&tiére est manipulée a I'échelle
atomique et moléculaire pour créer de nouveaux nmabté et procedés. Ce n'est pas
simplement I'étude de I'infiniment petit, c’est fiplication pratique de ces connaissances.

Pour saisir le pouvoir et le potentiel sans préotde la nanotechnologie, il faut savoir qu'a
'échelle nanométrique, les propriétés de la matipeuvent se transformer de facon
spectaculaire, ces changements inopinés sontflets gluantiques. Par une simple réduction
de la taille, sans modification de la substance,n&tériaux peuvent révéler de nouvelles
propriétés, conductivité électrique, élasticit&selidité accrues, modification de la couleur et
plus grande réactivité, absentes a I'échelle nocronacroscopique. En voici des exemples :

» Sous forme de graphite (la mine de crayon), lbaze est tendre et malléable; a I'échelle
nanométrique, il est dix fois plus solide que kaakt six fois plus lIéger.

* L'oxyde de zinc est normalement blanc et opaguégchelle nanométrique, il devient
transparent.

« A I'échelle nanométrique, I'aluminium (utilisé poles canettes de boissons gazeuses) peut
entrer en combustion spontanée et étre utilisé kdgmopergol.
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Les scientifiques exploitent les changements dprjrtes a I'échelle nanométrique pour créer
de nouveaux matériaux et modifier les anciens. tisaidéja des nanoparticules (autrement
dit, des éléments chimiques ou des composés teitdédrieure a 100 nm) dans des centaines
de produits commerciaux.

La National Science Foundation (NSF) aux Etats-Umiadit que la nanotechnologie aura
conquis un marché de 1000 milliards de dollarsi @11 a 2012Les chercheurs utilisent la

nanotechnologie pour fabriquer des ordinateurs pamsdes, des médicaments a action
génique, de nouveaux catalyseurs chimiques pusdatitisés dans la transformation du
pétrole), des capteurs, des matériaux plus soliges légers, plus intelligents et plus
durables.

On distingue trois secteurs principaux dans le menale:

La nanoélectronique elle s’inscrit dans le prolongement de la miceo&bnique, plus
particulierement pour les ordinateurs et les tétéoonications, mais a des échelles nettement
plus petites.

La nanobiotechnologie glle combine I'ingénierie nanométrique et la biadogour manipuler
des organismes vivants ou construire des matériaspirés des systemes moléculaires
biologiques.

Les nanomatériaux, il s’agit de contrdler précisément, aux dimensioasmomeétriques, la
morphologie de substances ou particules en vuemgraire des matériaux nanostructurés.

Il y a deux chemins qui menent au nanomonde :Bdadation moléculaire, qui passe par la
manipulation d’atomes individuels (construction artp de la base ou bottom-up), et
l'ultraminiaturisation, qui produit des systémes plas en plus petits (travail a partir du
sommet ou approche top-down).

L’ultraminiaturisation permet de passer du microd®au nanomonde par I'emploi des outils
et techniques de la microélectronique rendus piuopmants. Les techniques de lithographie
sont poussées a I'extréme avec des longueurs din@sleourtes permettant de dessiner des
motifs de taille nanométrique. Nous pouvons citetithographie UV extréme ou rayons X
mous, la lithographie électronique ou la lithogriappar faisceaux d’ions (IBE). La gravure
réactive ionique (RIE) est la technique la pluslia#e pour le transfert des motifs
nanométriques. La miniaturisation a toujours ssm cours en respectant la loi de Moore.
Gordon Moore fondateur d’Intel avait remarqué qupmuvait prédire pour une année X le
nombre de transistors par unité de surface. Aujburda miniaturisation rencontre un verrou
technologique.

Les MEMS (Micro Electro Mechanical Systems :micystémes électromécaniques) résultant
de la miniaturisation ont été développés pour kenpere fois dans les années 70 et ont
commencé a étre commercialisés dans les annéekeff.marché atteint en 2006 huit
milliards de dollars contre 400 milliards de dadlgnour la microélectronique, ils continuent a
gagner du terrain avec une progression de 15%rpaomtre 7% pour la microélectronique.
Les technologies MEMS sont présentes dans lesussctie I'automobile, aéronautique,
téléecommunications, médical et grand nombre d'ausecteurs. lls assurent différentes
fonctions comme les capteurs de pression, captdersforce, capteurs a ultrasons,
accelérometre pour les airbags, microsystemes gatouches d’'imprimantes a jet d’encre,
filtres a onde acoustique pour les signaux radigquences. Les MEMS possedent une partie
mobile qui peut étre mise en mouvement par unetatian d’origine électrostatique,
magnétique, électromagnétique, piézoélectriquéherntiqgue. Dans le cas de fonctionnement
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inverse la détection d’'un déplacement de la pantbile peut étre capacitive, piézorésistive,
etc...

Les NEMS (Nano Electro Mechanical Systems systemae® électromeécaniques) sont des
MEMS aux dimensions réduites en dessous du micremis$ sont I'évolution logique des
MEMS. Le domaine des NEMS donne actuellement lieme intense activité de recherche.
D’une part, on assiste a une poussée de leursatialis par usinage de matériaux avec des
procédés de réalisation de plus en plus complekes(geux nécessitant jusqu’a plusieurs
centaines d’étapes pour un délai de plusieurs @Eplus dans cette gamme de dimensions
les méthodes d’usinage par gravure atteignent lenites en termes de contréle des surfaces.
D’autre part, leur réalisation par une approchecolastruction a partir de la base avec des
nanoobjets semble étre une voie trées promettedsestl indéniable que l'apport des
nanostructures (nano-tubes, nano-fils,...) aura upagh important dans I'évolution des
nanotechnologies. Tant du point de vue de la mingdtion que de I'apport des nouvelles
fonctionnalités offertes, tant au niveau du compbsgue du circuit voire du systeme,
'exploitation des nanotechnologies ouvre des pmatipes de nouvelles architectures
complexes qui restent a découvrir pour les futyssesnes de communication.

Les nanosystémes présentent des avantages partrapgars antécédents les microsystemes.
Le premier, et le plus important de ces avantagss,la miniaturisation. A fonction
équivalente, les nanosystémes apportent un gaivokme et en masse. Inversement, ils
permettent de réaliser plus de fonctions dans menéolume. Un deuxiéme avantage est la
réduction de la consommation : du fait des failmleEsses mises en jeu, voire de nouveaux
modes d’actionnement (€lectrostatique par exempla)réduction du colt est également
souvent mise en avant, les techniques de fabricatiollectives caractéristiques des
microsystemes (wafer de 200mm) permettent pourgdesses productions de diminuer trés
fortement le colt unitaire des piéces produitedinErces systemes peuvent présenter une
meilleure robustesse grace aux nouveaux matériaoxne les nanotubes de carbone aux
propriétés mécaniques exceptionnelles, ils peugemst tres rapides et opérer a trés hautes
fréquences.

Au dela de ces propriétés que lI'on peut qualifietrcthseques, les nano systéemes impactent
fortement la conception des systemes dans lesdiselsont présents. Ainsi grace aux
propriétés énoncees ci-dessus, il est possibldéaleger totalement les architectures systemes,
la notion de redondance peut étre poussée a hextréne gestion centralisée peut laisser la
place a une approche décentralisée basée suratergé autonomes et communicants, les
traitements mémes sophistiqués peuvent se fairplusi prés de la mesure/commande et
permettre un fonctionnement en réseau, réduir@deasites et augmenter les fréquences de
fonctionnement.

Les nanotubes de carbone font I'objet de recherafitessives depuis leur découverte en
1991. lls possedent de nombreuses propriétés ssgames notamment leurs propriétés
mécaniques et électriques. En effet, ils sont Bgeossedent une forte rigidité (module de
Young de 1 TPa) couplée a une grande flexibilitérétune conductivité bien supérieure a
celle des matériaux classiques. Leur fréquence&sienance naturelle est dans la gamme des
GHz ce qui permet leur utilisation dans des compigsé@lectroniques a hautes fréquences. Au
cours des dernieres années, de nombreux NEMS adeasanotubes de carbone ont été
décrits dans la littérature. Comme par exemple nagsopinces, les interrupteurs, les
mémoires, les relais statiques et les oscillatéDes NEMS sont trés prometteurs pour des
applications en particulier dans le domaine degctdhmunications et des objets
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communicants a haute fréquence. La réalisation tBaepteur radio completement intégré a
base d'un seul nanotube a été effectuée en 200Téomipe de Zettl de l'université de
Berkley en Californie. Le nanotube réunit a la ftisis les composants essentiels d’'une
radio : antenne, filtre passe bande accordableliftecapeur et démodulateur. En utilisant les
porteuses dans la bande de 40-400 MHz, les chascbati pu démontrer la réception de la
musique par modulation de fréquence et d’amplitude.

Nous portons un grand intérét aux systemes éleétraniques a base de nanotubes dédiés
aux objets communicants. Cependant la réalisatoteld systemes passe tout d’abord par la
connaissance des propriétés des nanotubes. Casrgderont permettre la conception de ces
systemes et I'évaluation de leur performance.

Nous avons ainsi consacre cette these a I'étuddialameurs électrostatiques. Cette these vise
a concevoir et fabriquer des interrupteurs au malgemicropinces électromécaniques a base
de faisceaux de nanotubes verticaux. Ce systemedouble intérét ; il permet d’'une part
d’accéder aux propriétés des nanotubes notammepaniggies et de comprendre leur
comportement électromécanique ; et d’autre parédiser un commutateur électrostatique.

Ce manuscrit comporte quatre parties :

Au premier chapitre une étude bibliographique s# hanotubes de carbone (structure,
synthése, applications) et sur les différentesnigckes existantes permettant d’extraire le

module de Young des nanotubes de carbone seranf@ésél y est aussi proposé notre

technique de caractérisation du module de Youngndestubes basée sur la mesure de la
tension de pull-in de commutateurs électromécasiguaase de nanotubes de carbone.

Au second chapitre nous présentons la modélisatesn commutateurs encastré-libres que
nous avons menée. Des modeéles analytiques et uhedeée calcul numérique d’évaluation
de la tension de pull-in de ces derniers y ser@vweldppés. L'étude du comportement
électromécanique de structures composites de rnagtqui a aboutit au développement
d’'une formule analytique de calcul du moment quigina du faisceau de nanotubes y sera
décrite. Cette étude a permis d’adapter les modidesalcul de tensions de pull-in pour les
faire correspondre aux commutateurs a base deefaigade nanotubes. L’étude de conception
de ces derniers pour des nanotubes produits auralare LCRE (Laboratoire des
composants pour la récupération d’énergie) du CEAN a été rapportée.

Au troisieme chapitre nous présentons I'étude netéfaite au LCRE qui a permis de
développer des procédés de croissances de tapandéubes sur des matériaux représentatifs
de nos dispositifs. Nous décrivons ensuite la tabion des pinces électromécaniques a base
de nanotubes respectivement les étapes technoésgigises en ceuvre jusqu’a la localisation
du catalyseur par procédé « lift-off » puis la ssaince par CVD (chemical vapor deposition)
des nanotubes sur les dispositifs.

La caractérisation des dispositifs obtenus estitééau quatrieme chapitre. Elle a permis
d’apporter des réponses concernant I'extractiommalule de Young des nanotubes et la
faisabilité des pinces électromécaniques a basam@atubes.

Finalement, nous présenterons une conclusion géndeanos travaux et des perspectives a
moyen et long terme
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1.1 Introduction

La premiere partie de ce chapitre présente la nobogke, la structure et les méthodes
de synthése les plus répandues des nanotubeskimmeata seconde partie dresse un bref
état de l'art des différents domaines d’applicatiates nanotubes de carbone pour ainsi
donner un apercu de leurs potentiels pour descatigins. La derniére partie concerne les
propriétés mécaniques des NTC (nanotube de carbmst@mment la caractérisation du
module de Young. Un état de I'art des différenezhniques utilisées permettant d’extraire le
module de Young des NTC est présenté. A la finedehapitre nous proposons notre propre
technique d’extraction du module de Young qui sineeloppée dans les chapitres suivants.

1.2 Synthese des nanotubes de carbone

1.2.1Généralités

Les nanotubes de carbone ont été identifiés pouardaniére fois en 1991 par Sumio
lijima [IIJ 91] alors qu’il observait par microscep électronique a transmission a haute
résolution les sous-produits, présents sous formeule, de fullerénésynthétisés par la
meéthode dite de I'arc électrique. Dans cette sbieclairement mis en évidence la présence
de tubes constitués uniquement de carbone grapjtde quelques nanometres de diameétre.
Ces « nano » tubes étaient en fait constitués ukepirs tubes imbriqués les uns dans les
autres. La communauté scientifique les a alorsifiggtle nanotubes multiparois (Figure 1.1).

En 1993, des nanotubes de carbone monoparoi osiyétiéétisés par la méme méthode,
en ajoutant des catalyseurs métalligues dans éxdr@élles de carbone entre lesquelles se
produit I'arc électrique. Aujourd’hui, on distingukeux sortes de nanotubes : les nanotubes
monoparoi et multiparois (Figure 1.2). Les nanosub®noparoi (en anglaiSingle Walled
Carbon Nanotubeu SWCNT) sont constitués d’'une seule paroi grapket alors que les
nanotubes multiparois (en anglalulti Walled Carbon Nanotubesu MWCNT) sont
constitués de plusieurs parois graphitigues. Ort geir un nanotube multiparois comme
I'enfilement concentrique de plusieurs nanotubesaparoi avec une distance interparoi bien
définie, égale a 0.335 nm qui correspond a la nigstanterplan du graphite. Les nanotubes
mono ou multiparois, sont le plus souvent arrang@sallélement entre eux selon un réseau
bidimensionnel de maille triangulaire, et maintermmsemble par interactions de van der
Waals : ils forment ainsi des faisceaux.

! Molécules constituées uniquement d’atomes de carliisposés aux sommets d’hexagones et pentagones,
dont le Goest la plus petite et aussi la plus stable.

16



Figure 1.1 : Observation au microscope électroniga¢ransmission haute résolution de nanotubes
de carbone multiparois par Sumio lijima en 1991 JI91]. Au-dessous de chaque image MET, une
vue schématique représente la section droite du otabe avec le nombre de parois
correspondantes.

Figure 1.2: Nanotubes de carbone monoparoi (SWCNEt multiparois (MWCNT). a)
Représentation schématique d’'un SWCNT. b) Vue erum® par microscopie €électronique a
transmission (MET) de la section droite d’'un faisge de nanotube composé essentiellement de
SWCNT (vue longitudinale en d). Chaque nanotube a diamétre d’environ 1,4 nm et la distance
intertube est de 0,315 nm. c¢) Image MET d'un SWCN& long de son axe principal. e)
Représentation schématique d’'un MWCNT. f) Image MHEaute résolution d’'un MWCNT. La
distance entre les lignes horizontales (représentas parois du nanotube) est de 0,335 nm (proche
de la distance entre les plans de graphene dargrégphite).
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1.2.2Méthodes de synthese des nanotubes

Les différentes méthodes de synthése pour prodesenanotubes de carbone se classent
en deux grandes catégories : les techniques a teapgrature et les techniques a moyenne
température. A haute température, la formationréemtubes s’obtient par la condensation
d'un gaz carboné, obtenu par la sublimation d'libkeae graphite sous atmosphére inerte.
A moyenne température, les nanotubes sont obteauslap décomposition catalytique
d’espéces carbonées. Les méthodes a arc électig@ation laser, et CVD (po@hemical
Vapor Decompositionsont, de loin, les plus employées car elles pgamede produire en
grande quantité des nanotubes de carbone de qulithe toutes sortes : monoparoi
multiparois, et faisceaux de nanotubes.

Synthése de NTC par arc électrique

La méthode de I'arc électrique a été la premiér¢hate employée pour produire des
nanotubes de carbone. Elle a été a l'origine ditmuverte de fullerenes puis utilisée pour
leur production en masse. Son principe assez sjnmppique I'utilisation de deux électrodes
de graphite installées dans une chambre de réaeioplie d’'un gaz inerte, tel que I'hélium
ou l'argon (Figure 1.3 a). La cathode est compoadée barreau de graphite fixe tandis que
'anode est constituée d’un barreau de graphiteilmalune distance anode-cathode constante
de 1cm. Entre ces électrodes, une tension de ZD\a &st appliquée; Il se forme alors un
plasma, le courant peut atteindre 50 a 120 A etetapérature peut atteindre 6000 °C
dépassant largement la température de sublimatiorcadbone. L'ensemble est ensuite
refroidi par un fort gradient thermique. Apres lathese, la cathode se retrouve recouverte
d’'un dépot composé principalement de nanotubesud®oe multiparois et de nanoparticules.

L’anode peut étre préalablement enrichie par ualysgur métallique (métal de transition
ou terre rare). Le produit obtenu présente alossstieictures microscopiques différentes. Le
dépbt est essentiellement formé de nanotubes moriapa sont le plus souvent assemblés
en faisceau et parfois isolés. Il contient aussi mEnoparticules métalliques noyées dans du
carbone amorphe et de nombreuses espéces carljsuéssfullerenes, graphite, ...).

La qualité et la quantité des produits obtenus qeamprocédé sont directement liées aux
différents parameétres de synthese tels que la enatida pression du gaz, la tension et
lintensité du courant mis en jeu, la distance eras électrodes et enfin la nature et la
proportion des catalyseurs employées. Cette métipmiimet donc de produire d'assez
grandes quantités de nanotubes de carbone mulparononoparoi. Sa principale limite
repose sur une trop importante présence d'impuiebone amorphe, coques carbonées,
particules métalliques,...) dans les échantillons.

Synthése de NTC par ablation laser

Avec la méthode d’ablation laser, il est possibée synthétiser des nanotubes par
vaporisation de carbone a l'aide d’un laser (FiguBeb). Pour ce faire, une cible en graphite
est placée dans un tube en quartz sous vide etismann flux de gaz neutre. La sublimation
du carbone a des températures supérieures a 308t tDtenue par un faisceau laser focalisé
balayant la surface de la cible de fagon homogtamais que la température du tube du
réacteur est maintenue a 1200

Une variante de cette technique existe, ou sefaiseeau laser suffit pour sublimer la
cible et chauffer I'environnement. L’avantage déeeéechnique est de produire une grande
guantité de nanotubes avec des rendements tré&sdmitte technique a été mise au point par

2 Le graphite se sublime & 3280C.
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'Université de Rice, qui ont pu convertir 70 & 90 de la masse de graphite initiale en
nanotubes). Les nanotubes obtenus sont tres propmesecouverts d’'une couche de carbone
amorphe) et présentent une distribution en diameétmarquablement uniforme. Les
principaux inconvénients sont essentiellement lat et la aussi la présence d’especes
carbonées autres que des nanotubes. Les pararoateeséristiques de ce procédé sont la
nature, la pression et le débit du gaz, la puissaiicfaisceau laser ainsi que les espéces et la
proportion des catalyseurs.

Croissance de nanotubes par dépo6t chimique en phagazeuse (CVD)

La méthode CVD, est une technique a températureenmey adaptée des méthodes
catalytiques ou pyrolytiques traditionnellementlisdes pour la synthese des fibres de
carbone. Le principe de cette méthode est baséasd&composition d’un gaz carboné a la
surface de nanoparticules d'un catalyseur métalidans un four porté a une température
comprise entre 500 °C et+ 1200°C, suivant la nature du gaz. Le carbone libéré |lpar
décomposition du gaz précipite ensuite a la surfdeda particule et cette condensation
aboutit a la croissance de structures tubulairephgtiques. Le gaz carboné peut étre le
monoxyde de carbone, un hydrocarbure (acéthylegthane,...), ou un alcool. Le catalyseur
meétallique est un métal de transition (Fe, Ni, C9, Les nanoparticules sont obtenues par
réduction d'un composé organométallique (tel quieteocene) et sont soit déposées sur un
support en matériau céramique (silice, aluming)@avérisées dans la chambre réactionnelle
ou a lieu la réaction avec le gaz carboné.

a) b)
Arc-discharge
|
Hea Lasery .
aser vaparization Cold fingsr
£ A — r
-\J_ S b
4 Ag—w
Laser
Owen temperatur ~ 1200 °C
1
c)
CwD

feedst%_ , Catalyst
laaiael

Owen tem peratur 500-1000 °C

Figure 1.3 : Schéma de principe des trois principalméthodes de synthéses des nanotubes de
carbone. Sublimation d’'une cible de graphite parslenéthodes de l'arc électrique (a) et de
I'ablation laser (b). Décomposition catalytique d/drocarbure, méthode CVD (c).

Avantages et inconvénients des différentes technigs

Le principal avantage des méthodes a arc électetj@eablation laser est la température
de synthése élevée, qui conduit a une trés bonsllinité des nanotubes synthétisés. En
effet, les caractérisations MEB et MET montrenpeesivement des nanotubes trés droits sur
plusieurs microns, et dont les parois sont padaiie point de vue cristallin et bien paralleles
(dans le cas de MWCNT). Cependant, I'ensemble dedufis de synthése récupérés sur les
parois et les électrodes du réacteur est sous fdenp@udre dans laquelle sont enchevétres les
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nanotubes en faisceaux, ils sont de plus mélanggs dlautres produits considérés comme
impuretés. De nombreuses applications nécessiterirayailler avec des nanotubes sans
impuretés il faut alors procéder a une purification des iahes. Généralement cette étape
qui se fait par oxydation (en phase gazeuse oudijendommage la qualité intrinseque de
ces nanotubes car elle attaque I'extrémité destnbes ainsi que leurs parois externes. Un
autre point faible de ces deux méthodes a hautepématures, est leur colt en énergie et
'équipement nécessaire pour procéder a la synthésequi est pénalisant pour une
industrialisation de ces procédés. Pour le monmeméstent principalement utilisés a I'échelle
des laboratoires de recherche. De l'autre cotémiédodes CVD sont plus prometteuses en
terme d’industrialisation, comme a pu le démonfpar exemple la compagnie Carbon
Nanotechnology Inc. (Houston, Texas) avec une protu journaliére de 500 g de nanotubes
monoparoi de type HIPCO (poudigh Pressure catalytique decomposition of Carbon
Monoxidg. Actuellement, cette méthode, plus facile a fpassr a I'échelle industrielle, est la
plus employée pour la production commerciale deondes monoparoi. De plus, les
nanotubes obtenus par cette méthode présentectdageéristiques géométriques (longueur,
diameétre) plus homogeénes, ce qui est un avantagautde avantage important de la méthode
CVD, est la possibilité de synthése localiséerdam®tubes directement sur des substrats plats
« prét a 'emploi », a partir de catalyseurs migfa#ts préalablement déposés a la surface de
celui-ci. Ceci permet de faire croitre localemeeas thanotubes, pouvant servir ensuite a des
composants nanoélectroniques, des canons a ékegiour les écrans plats a émission de
champ, ou des composants électromécaniques comuaseations le voir dans les chapitres
suivants. Ici, il n’est plus alors nécessaire defipu les nanotubes. En contre-partie, la
température de synthese étant peu élevée, la @uséalitcturale intrinséque de ces nanotubes
est moins bonne que pour ceux produits a hautedetye.

Nous avons collaboré durant cette these avec leH_QLRboratoire des composants pour la
récupération d’énergie) du CEA LITEN qui possédesawoir-faire en matiere de croissance
de nanotubes par la technique CVD.

Technique de croissance de NTC employée au LITEN

Cette technique permet de synthétiser differerpgesyde MWCNT ainsi que des nanofibres
de carbone.

Le premier type de MWCNT synthétisé au LITEN esisenté en Figure 1.4. Ces NTC sont
obtenus par CVD thermique a 600 °C a partir d’lm file catalyseur en nickel et atteignent
par ce procédé une hauteur maximale de 2um podianmetre moyen de 20nm. Ces NTC se
regroupent en grand nombre sous forme de for&slases. Les NTC sont alignés par effet
stérique dans le tapis de nanotubes.
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Figure 1.4 : Tapis dense de nanotubes de carbonattgtisés par CVD thermique. Hauteur de ~
2um, diamétre de 20nm.

Le second type de nanotubes est présenté en Fidurd s’agit aussi de nanotubes
synthétisés par CVD thermique mais a partir d'utalgaeur en fer. Les NTC obtenus par ce
procédé sont de trés grand rapport de forme. lisgrd atteindre une longueur de 70um pour
un diameétre moyen de 5nm. L’'alignement des nanstdst di a l'effet stérique dans le
réseau.

Catalyst : thin film of Fe

Figure 1.5 : Tapis dense de nanotubes de carbonattsstisés pr CVD thermique. Hauteur de ~
20um, diamétre de 5 nm.

Le troisieme type d'objets correspond aux nanddilie carbone, obtenues par la
technique PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapoodittgn) de dépdt de carbone en
phase gazeuse assisté par un plasma a une tempétat660 °C. La Figure 1.6 montre la
photo MEB d’une croissance de nanofibres apréssoahce d’un film de nickel déposé en
pleine couche sur du TiN. Chaque nanofibre crgiadir d’'une goutte de nickel. Le champ
électrique dans le bati de dép6t permet d'orielateroissance des fibres. Le catalyseur utilisé
dans ce cas est le nickel. Les fibres ainsi obtesoat verticales et alignées. Ces nanofibres
possedent un diamétre moyen de 80 nm et une longweetimale de 1.6 um.
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Figure 1.6 : Photos MEB des nanofibres de carbor}mmétisées par PECVD, hauteur maximale
mesurée de 1.6um et diametre de 80 nm. Croissancgl@ne couche aprés coalescence d’un film
mince de Nickel

1.2.3Structure cristalline des nanotubes

Décrivons la structure géomeétrique des nanotubesudmne en considérant le cas le plus
simple : le NTC monoparoi (SWCNT). Il peut étreaamme un feuillet de graphene enroulé
sur lui-méme et fermé a ses deux bouts par deux-télerenes. Dans le plan de graphene
les atomes de carbone sont organisés selon ururbs&agonal, de vecteurs de baseta
(Figure 1.7). Il existe de nombreuses possibilgéar enrouler sur lui-méme le feuillet de
graphéne et faire correspondre bord a bord lesgogees du réseau du graphéne. Suivant la
direction de I'enroulement par rapport aux vectaeledase du réseau du graphéne on obtient
différents types de nanotubes, caractérisés pahkdicité. L’enroulement, ou hélicité, et les
autres propriétés géomeétriques (diametre, nomlat@mes par cellule unité, ...) du nanotube
sont déterminés a partir des indices d’Hamadam. €tes indices définissent le vecteur chiral
(ou vecteur d’enroulement),nG nar +mee = (n,m) qui relie deux sites cristallographiques
équivalents du réseau bidimensionnel du graphéigaird-1.7). Les nanotubes sont classés
par familles en fonction des indicesr() (Figure 1.8). Les nanotubes (), appelés zigzag, et
les nanotubesn(n), appelés armchairs, sont regroupés dans la faméds nanotubes non-
chiraux (ou achiraux). Les nanotubegn) avecn # m# 0 constitue la famille des nanotubes
chiraux. La maille élémentaire (plus petit groupatames définissant la géométrie) d’'un
nanotube quelconque d’indicenin) est définie par le vecteur chiralh @t le vecteur
translation T (perpendiculaire & €& parallele a I'axe d’enroulement du nanotube).

Toutes les caractéristiques géométrigues des riaemitécoulent de la connaissance du

couple , m). Ainsi, nous avons par exemple : le diamétred_ (n2 +m’ + nm)/n, avec
de la longueur de la liaison C-C (environ 1,44 A) etangle chiral

V/3m |
24 m2+n2+nm

période (ou cellule unité) dans I'axe du tube amse le nombre d’atomes contenus dans
celle-ci. Les difféerences d’hélicité donneront aoanotubes de carbone monoparoi des
propriétés électriques différentes. Un nanotubecaidone d’indices d’hélicité (n,m) sera

métallique si (2n+m) est un multiple de 3. Sinosdlta semi-conducteur. Donc un nanotube
de carbone armchair sera toujours métallique (naa @m+m) tandis qu’'un nanotube zig-zag
ou chiral sera soit métallique soit semiconducteas. nanotubes zig-zag d’indices (3n,0) sont
métalliques [DRE 07]. En général les nanotubes maoopzbtenus sont pour un tiers

0= arcsirl

: avecHD[O,30°] . De méme, on peut calculer la longueur d’une
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métalliques, pour deux tiers semicondcteur. Letdoes multiparois sont quant a eux tous
meétalliques et ce sont ceux-la qui seront utild#ss les travaux de cette these.

iy

(re,0) zigzag

- —

(1,1) armchair
Figure 1.7 : Réseau hexagonal bidimensionnel du ghene. Le vecteur chiral est défini par,G
na+tma = (n,m). La maille élémentaire est définie par, @ T (vecteur translation). L’angle
d’enroulement (I'hélicité) est compris entre 0 8D + (wikipédia)

Figure 1.8 (a) armchair, (b) zigzag, (c) chiral
http://www.mrsec.wisc.edu/Edetc/nanoquest/carbodér.html

1.3 Etat de I'art des nanosystemes a base de nanotubes

Le caractere principal des NTC, qui est a lorigide leur appellation, est leur
dimension : leur longueur peut atteindre plusiemisrons alors que leur diamétre est de
'ordre du nanomeétre. La deuxieme caractéristige® mhnotubes est la nouvelle structure du
carbone comparativement a celles déja bien contuegsaphite et du diamant. Comme nous
le verrons plus loin, cette structure présenteliges étroits avec celle du graphite. De cette
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filiation structurale, découlent directement lespiétés des nanotubes. Nous allons présenter
maintenant, de maniere bréve, I'ensemble de cegriptés et les applications, réelles ou
potentielles, qui y sont associées.

Les nanotubes possédent des propriétés chimiquiestrigues, mécaniques,
thermiques et optiques exceptionnelles et trésatds pour diverses applications.

En effet, on peut fonctionnaliser les nanotubegsalbone pour réaliser des capteurs
chimiques. Ces capteurs peuvent étre réalisés mrsdét des nanotubes fonctionnalisés sur
un quartz qui possede une certaine fréquence daagse. Il est alors possible de détecter la
guantité de molécules qui adhérent aux nanotubeslapanesure de la variation de la
fréequence de résonance du systeme. Il existe dassiapteurs comportant une fibre optique
en silice avec a son extrémité des nanotubes deorarfonctionnalisés. Lorsque des
molécules viennent se poser sur les nanotubes, rltalifient I'indice de réfraction et par
conséquent la quantité de lumiére réfléchie [PEN Dés capteurs de détection de gaz par
ionisation ont été aussi développés [MOD 03]. Towes capteurs ont été testés
expérimentalement, les mesures obtenues ont pelenialider leurs fonctionnements mais
des efforts restent a faire pour les optimiser.

Les nanotubes peuvent assurer un transport quistidpge des électrons, un nanotube
métallique de 1-3 nm de diameétre peut acheminecaurant qui peut aller jusqu’a une

dizaine de pA ce qui se traduit par une densitéodeant de I'ordre d&0’ A/cn?. Les NTC

se présentent comme de tres bons candidats paéalisation des interconnections [BUR
05], des transistors [ZHA 06], des mélangeurs [R¥&B et des diodes. Dans les transistors a
effet de champ, le nanotube semiconducteur egg@iibmme zone active.

Dans le domaine de l'optoélectronique, un nanotdbecarbone placé dans une
géomeétrie de transistor a permis la réalisatiom é&metteur infrarouge par recombinaison de
paire électron-trou, la longueur d’onde émise égteddante du diametre du nanotube et la
position du point d’émission en fonction du potehtie grille [CHE 05].

A linverse, des nanotubes fonctionnalisés avepldtine sont utilisés comme surface active
dans une photodiode. L'exposition des NTC a la &miproduit un photocourant di a la
génération d’'une paire électron-trou séparée engat un champ électrique. La génération
de paires électrons-trous est plus forte au nidegucontacts entre les électrodes et le film de
nanotubes [LU 06].

Les NTC ont aussi été utilisés pour remplacer ilegnénts de tungsténe dans les
lampes a incandescence. Cela présente plusieundagea, comme une meilleure stabilité
thermique, un faible seuil d’émission, une meileeefficacité lumineuse et une durée de vie
plus longue.

Des expériences ont été menées pour explorer lpatement des nanotubes en tant
gu'antenne THz [WAN 04]. Un réflecteur paraboliqgdes rayons infrarouge (20-25 pm),
composé d’'un réseau de nanotubes verticaux de Bqulong a été réalisé. Le réflecteur a
permis de réfléchir une polarisation définie déulaiére incidente sans pertes ni dispersion
[KOM 05].

L’étude des capacités des nanotubes de carbone sarbab les ondes

électromagnétiques a été démontrée en les intédeast des lignes coplanaires. En effet un
guide d’onde coplanaire dans la bande de 0.01@Hassemblé a un réseau=20* NTC
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alignés et orientés parallelement au champ éledrgpssede un facteur de perte plus élevé
gu'un CPW (coplanar waveguide) nu, l'atténuatiorpedal aussi de la fréquence. En
moyenne, un nanotube contribue a 0.01% des peupplénentaires [HIG 06]. Des
nanotubes ont été insérés dans le substrat d'we gionde coplanaire. L’atténuation dans le
guide rempli de NTC est un ordre de grandeur sapéa celle mesurée pour un guide vide
[DRA 06]. La conductivité des nanotubes de carbfawerise I'absorption de puissance a
l'intérieur des matériaux, sa valeur typique paurdalisation d’absorbants est de 1 S/m [SAI
06].

Les nanotubes de carbone sont aussi de bons émattélectrons par effet de champ
électrique, ils sont capables d’émettre des élpstpar effet tunnel par leur pointe lorsqu’ils
sont placés dans un champ électrique de telle fggenleur axe soit paralléle aux lignes de
champ. Leur facteur de forme trés élevé coupléua seabilité thermique et a leur rigidité
mécanique font d’eux des émetteurs extrémemenonpeaits capables de fournir des
courants élevés et stables dans le temps. Parntypes d’applications possibles on peut
trouver les amplificateurs micro-ondes [LEG 05- HAXS], les écrans plats, et I'éclairage
arriere d'écrans plats passifs.

Enfin leurs propriétés mécaniques sont remarquablesDix fois plus rigides que
I'acier et tres flexible, ils permettent le renfencent mécanique de matériaux et de structures,
telles que du caoutchouc, des gilets pare-baltes]l&e permettent aussi la réalisation de
fonctions électromécaniques. Un état de l'art de sefonctions sera présenté dans le
chapitre suivant.

1.4 Etudes des propriétés mecaniques des NTC

Les nanotubes de carbone doivent leur renommeésuedistinction en tant que nano
objets originaux a I'ensemble de leurs propriétésamment leurs propriétés mécaniques. Les
propriétés des nanotubes de carbone résultentetimeat de leur filiation structurale avec le
graphite. La liaison carbone- carbone de type spdldn de base du graphite est une liaison
trés forte. L'énergie de dissociation de cettesdiniest en effet de 348.mol*. A cause de
son anisotropie structurale, le graphite présentenadule d’élasticité ou module de Young
tres important dans le plan des hexagones (1TPal@®monoparoi) et beaucoup plus faible
hors plan (4 GPa) puisque les liaisons inter-plemst faibles. Il allie cette résistance a la
déformation & une trés grande flexibilité due gbtidation partielle spsp’ de la liaison C-C.

La connaissance précise des propriétés mécanigsenathotubes de carbone est un
préalable au développement et la réalisation deosystemes électromécaniqudour
exploiter au mieux les nanotubes de carbone prodwtpar le CEA-LITEN dans des
microdisositifs, nous proposons tout d'abord d’étuder leurs propriétés mécaniques.
Dans cette partie du chapitre, nous nous intéressena la mesure in situ du module
d’élasticitt ou module de Young des nanotubes de rbane obtenus par croissance
localisée.

Tout d’abord un état de l'art des différentes teghes de mesures du module de
Young est dressé, ensuite notre méthode pour dietxdn du module du Young est présentée.
Cette méthode consiste a mesurer en DC la tenstocochmutation d’'un commutateur
électrostatique a base de NTC. Cette valeur deotenle commutation est ensuite introduite
dans un modéle électromécanique afin d’extraimdelule de Young du nanotube qui forme
le commutateur.
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1.4.1Etat de I'art des techniques de mesure du moduiodeg des nanotubes
de carbone

Du fait que les nanotubes de carbone possédendiorension nanométrique, le simple
fait de mesurer expérimentalement leurs proprigtésaniques est considéré comme un défi.
Pour relever ce défi et démontrer que les nanotdieesarbone posseédent de trés bonnes
propriétés meécaniques, plusieurs techniques ordétéloppées. Nous allons dresser dans la
suite un court état de l'art et passer en revuediiérentes techniques employées, leurs
avantages et inconvénients. Nous distinguons p#ooies ces techniques les méthodes a
détection de vibration sous ME&Tles méthodes employant I'’AFMet le nano-indenteur, les
meéthodes résonantes a détection sous MET ou atidétedectrique d’harmonique et les

méthodes de déflexion électrostatique.

La premiere mesure du module élastique ou moduléaieng des NTC multi-feuillets
synthétisés par arc électriqgue a été menée pacyletaal. en 1996, des vibrations d’origine
thermique ont été observées dans un MET. L'ammditute vibrations a différentes
températures allant de 25°C a 800°C a été estimeéeljzervation des images fournies par le
MET. La théorie classique des poutres a été enstilisée pour calculer le module de
Young, celui-ci se situe entre 0.4 et 4.15 TPa awee moyenne de 1.8 TPa sur 11 NTC
multi-feuillets observés [TRE 96]. Krishnan eteth 1998 trouvent, par la méme technique de
détection sous MET de vibrations thermiques, unuteode Young de 1.25 TPa en moyenne
sur 27 nanotubes mono-feuillets [KRI 98].

Wong et al. en 1997 ont dispersé des nanotubesrtberee multi-feuillets produits par
arc électrique sur une surface plane et polie etléposé par dessus les nanotubes un réseau
de plots carrés permettant de fixer les nanotubesubstrat par une de leurs extrémités. Un
AFM a ensuite été utilisé pour balayer la surfac@igeau de I'extrémité libre des nanotubes.
La force latérale appliquée et le déplacement dgtremité du nanotube ont été aussi
mesurés. En se servant de la théorie classiqua deetanique des poutres, le module de
Young des NTC multi feuillets calculé est @28+ 059 TPa[WON 97].

En 1999 Salvetat et al. ont déposé des NTC mulilkéts produits par arc électrique sur
une membrane d’alumine poreuse. Occasionnellensernains nanotubes se sont retrouvés
au dessus des pores, ensuite une pointe AFM éséatpour appliquer une force verticale sur
un nanotube et mesurer sa déflexion. La valeur muoyedes modules de Young de 11
nanotubes de carbone est d81+ 04a [SAL 99].

Jusqu’en 1999 les mesures publiées souffraientimEestitudes liees a I'expérience
comme les mesures d’amplitudes de vibrations tipres et la calibration de la pointe AFM.
De plus, 'amortissement des vibrations et la fodnenanotube sous contraintes n’ont pas été
évoqués. Poncharal et al. en 1999 ont proposé donacnouvelle méthode qui consiste a
exciter a la résonance les nanotubes de carbongnpalvamp électrique variable in situ dans
un MET. Les amplitudes des vibrations générées goammbdes et donc mesurables plus
facilement que les amplitudes des vibrations thgues. La fréquence de résonance des
nanotubes de carbone a été mesurée en détectampditudes maximales des vibrations en
fonction de la fréequence du signal appliqué ; liesn@tres intérieurs et extérieurs ainsi que la
longueur sont mesurés en observant le nanotube ldaM&T. La fréquence de résonance

3 MET : Microscope électronique en transmission
* AFM : Microscope & force atomique
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mécanique dépend directement de la racine carréeodule de Young, cette grandeur ainsi

calculée avoisine le 1 TPa pour des faibles diaasdir< 10 nm et se dégrade jusqu'a environ
100 GPa pour les nanotubes de diametres plus IEP@Hs 99]. Cette dégradation est due a la
distorsion et I'apparition d’ondulations sur I'artérieur compressé du nanotube fléchi [PON

99] ou selon Salvetat et al, elle peut étre dua aamportement dynamique inhabituel induit

par I'anisotropie des nanotubes de carbone muliikéés [SAL 99].

Wang et al. en 2000 et 2001 présentent un compkedietude de la résonance
électromécanique faite par Poncharal et al. [PON d# deux types de nanotubes, ceux
produits par arc électrique et ceux produits paplyge. Pour les nanotubes produits par arc
électrigue, le module de Young mesuré est d’envir@nlPa pour les diamétres inférieurs a 8
nm, et d’environ 0.2 TPa pour les diametres supgsia 30 nm. Les nanotubes qui ont été
synthétisés par pyrolyse possédaient une struetureambou, le MET a permis d’observer
certains défauts dans la structure qui seraienailsse d’'un module de Young tres faible de
27+3GPa. Pour un nanotube anisotrope il peut ytexieux fréquences fondamentales de
résonance, ceci est di au fait que le moment dithest difféerent suivant les deux axes
perpendiculaires au nanotube [WAN 00, WAN 01].

L’enjeu des techniques a excitation par champ gt variable est de déterminer la
fréequence de résonance électromécanique des nasotBbur trouver cette fréquence, la
détection électrique de la résonance électromégani@lO 05] peut se présenter comme une
alternative a l'observation au MET des amplitudesximales de vibrations, le module de
Young calculé par cette technique pour un nanotoé-feuillet est de 29.6+2.6@Pa.

En 2002 Demczyk et al. ont observé la fracture dianotube de carbone multi-feuillet
produit par arc électrique pour la premiére foiesdMET. Le nanotube a été soumis a une
tension appliguée par un bras manipulateur piéetsigae, il a subi plusieurs cycles de
compression-élongation, I'allongement maximal quypwaétre observé avant rupture est de
5%. La résistance a la traction mesurée est de TRPEL cette valeur correspond a la force
maximale par unité de surface pouvant étre suppqaé le nanotube avant de provoquer sa
fracture. Un test de flexion a également été effeat a permis, en mesurant la déflexion
correspondante a la force appliquée et en tenanpteode la nature du nanotube, de calculer
un module de Young du nanotube de 0.8 TIRs tests montrent que les nanotubes sont
capables de subir de tres grandes déformationisgéies avec des grands angles de déflexion
leur permettant d’absorber une quantité considérdiénergie [DEM 02].

Un systéme hybride combinant MET, MEBt AFM [NAK 06] tire profit de ces trois
instruments pour se présenter comme un outil treédopnant pour I'observation, la
manipulation, et I'étude des propriétés de nanctudee carbone. Le module de Young d’'un
nanotube multi-feuillet mesuré par cet instrumetiaige de la pointe AFM et observé sous
MET est de 1.23 TPa. L’'observation sous MET sernghle donc une technique prometteuse
pour étudier les propriétés meécaniques, électrigiesémission de champ des nanotubes,
elle permet d’accéder a la structure du nanotube.

Une autre étude visant & déterminer le module deny@ar observation des vibrations
thermiques sous MEB [BAB 03] d’'un nanotube monaifeudoublement encastré montre la
difficulté et lincertitude liées a la détection sefaibles amplitudes de vibrations

® MEB : Microscope électronique a balayage
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thermiques.Néanmoins le module de Young de nanstuiomo-feuillets synthétisés par CVD
a eté estimé a 1 TPa avec une précision de 75%

Les techniques évoquées préecédemment nécessitentprgparation préalable de
I'échantillon ou du dispositif comportant le nanmotua caractériser. Pour s’affranchir de ces
difficultés, le nano-indenteur est utilisé pourazdériser un réseau de nanotubes de carbone
multi-feuillets alignés verticalement synthétisér RECVD [Ql 03]. Sur des matériaux
homogenes, des films minces par exemple, le natenteur donne accés au module de
Young. Dans le cas de tapis de nanotubes, la aésistdu réseau de nanotubes a la
pénétration est liee a la superposition de la itggide chaque tube et de sa flexion quand
I'indenteur rencontre les tubes. La mesure de rieefappliqguée en fonction de la pénétration
dans le réseau, associée a un modele mécaniquiyicardes valeurs de module de Young
de l'ordre de 0.9~1.23 TPa.

Les nanotubes peuvent aussi subir de trés grandegfdrmations réversibles, avec un
rayon de courbure < 100 nm [PON 99, DEM 02] prouvainexpérimentalement leur
grande flexibilité.

La table 1 récapitule les différentes mesures deéutes de Young des différents nanotubes de
carbone et les techniques de caractérisation aggid es valeurs du module de Young
citées précédemment pour des nanotubes multi-fewgis ou mono-feuillet sont cohérentes
avec les différents calculs théoriques du module déoung des nanotubes de carbone
(~1.24 TPa en moyenne [HER 98]) et sont du méme oedque le module de Young
calculé le long de l'axe du plan de graphite 1.0Z6Pa. Cette valeur peut étre réduite a
guelques dizaines de GPa si des défauts sont présedans la structure, la méthode de
synthese jouant un réle important dans la productio de nanotubes de bonne qualité.
Les nanotubes de carbone allient résistance a laatction (0.15 TPa [DEM 02]) et une tres
grande élasticité.

Auteur Module de Young [TPa] | Type du nanotube Méthode
Vibration thermique
Treacy et al. [TRE 96] 1.8 MWCNkc (TEM)
Vibration thermique
Krishnan et al. [KRI98] | 1.25 SWCN Thjation laser (TEM)
Wong et al. [WON 97] 1.28 MWCNEc AFM
Salvetat et al. [SAL99] | 0.81 MWCN&c AFM
Résonance
Poncharal et al. [PON| 1 giametre<10 nm électromécanique
99] 0.1 diametre>10nm MWCNTARC (TEM)
1.2 giamete <8 nm Résonance
0.2 giametre > 30nm MWCNTarc électromécanique
Wang et al. [WAN 01] | 0.027 MWOCNT pyrolyse (TEM)
Résonance
électromécanique
Ciocan et al. [CIO 05] 29.6 GPa MWCNT (détection électrique)
Demczyk et al. [DEM
02] 0.81 MWCNRgrc Tension (TEM)
Nakajima et al. [NAK
06] 1.23 MWCNEgrc AFM sous TEM
Vibration thermique
Babic et al. [BAB 03] 1 SWCNIp (MEB)
Qi et al. [Ql 03] 0.9~1.23 MWCNHecvo Nanoindentation
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Table 1: Variation du module de Young obtenu pour dférents nanotubes de carbone et
différentes techniques de caractérisation et de faization

L’avancement des recherches sur les nanotubesrdeneaet notamment la mesure de
leurs propriétés physiques est fortement lié awld@pement des outils d’observation a haute
résolution et des systémes de manipulation destsobjanométrigues. Nous pouvons
remarquer que toutes les techniques citées précgeense basent sur le méme principe, il
s’agit de provoquer une déflexion du nanotube dionigine est connue et ensuite mesurer
cette déflexion. Ce qui fait la différence entrs ceéthodes sont les outils d’actionnement et
d’observation. La précision de la mesure du modelé&’oung dépend de la précision de ces
outils.

1.4.2Technique proposeée pour I'extraction du module danyg

Notre objectif n'est pas de choisir dans cet éadtadt la technique qui nous parait la plus
performante, mais plutét de nous en inspirer pawetbpper une méthode adaptée a notre
propos. Les systemes électromécaniques en constaigsance suscitent notre intérét pour le
développement d’applications a base de nanotubeartiene. Les études reportées ci-dessus
ont mis en évidence la grande dépendance des @iEpelectromécaniques des NTC a leur
structure et donc aux techniques de croissandsédd. Il est donc nécessaire d'effectuer la
mesure du module de Young des nanotubes de cadueneous allons utiliser, obtenus par
les procédés technologiques dont dispose le LITEMIS devons donc définir une méthode
de mesure in-situ du module de Young des NTC.

Nous proposons une technique de mesure du module ¥eung basée sur la mesure
de la tension de commutation d’'un commutateur éleobstatique a base de nanotubes de
carbone. La tension de commutation (ou tension de "pul}-idépend de la géométrie du
commutateur, des dimensions et des propriétés ngéen du nanotube utilisé comme
élément mécanique dans le commutateur. La mesucetti tension associée a un modéle
électromécanique permet d’extraire la valeur du mi®dle Young du nanotube utilisé. Les
principales difficultés dans la mise en ceuvre d'ueke technique sont la réalisation
technologique de dispositifs, la croissance loéalisle nanotubes de carbone afin de les
intégrer aux dispositifs, ainsi que la modélisafiiole du comportement électromécanique du
commutateur électrostatique. La modélisation du matateur sera présentée au chapitre
suivant.

La réalisation de ce commutateur a un double avantge, le premier est celui de
I'extraction du module de Young et le second est leonctionnalité propre au dispositif
lui-méme. Ces fonctions seront aussi décrites dans état de I'art au chapitre suivant.

Principe de fonctionnement du commutateur électrosttique

La Figure 1.9 présente le schéma d’'un commutategtréstatique constitué d’'un nanotube

encastré-libre et d’'un plan de masse. Le systerhaa®nné par une tension électrique

continue. Le nanotube est soumis a une force élatique et aux forces d’attraction de van

der Waals. Le systeme est maintenu a I'équilibneysee force élastique qui s’oppose aux

forces électrostatiques et aux forces de van dexldVbe nanotube et I'électrode sont séparés
d’'un gap initial H, L est la longueur du nanotulieneest la déflexion du nanotube a son

extréemite.
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Forces de van der Waals :

Les forces de van der Waals sont des forces éiratynétiques résiduelles faibles, d’origine
guantique, s’exercant entre des molécules et m&@seatmes neutres. Ces forces varient en
fonction ded/R’ ol R est la distance qui sépare les deux moléculesarnes. L'énergie de
van der Waals peut étre calculée en utilisant kemi@l de Lennard-Jones qui possede un
terme attractif et un terme répulsif. Le terme isjpuest important au contact, il est
négligeable avant le contact. Le potentiel de Letwdanes décrivant une interaction

. L , C, . .
attractive entre deux atometj est donné par ¢ = ——g’ our; est la distance entre les
i
atomesd etj et C,est une constante caractérisant I'interaction dagreleux atomes. Pour une
interaction entre atomes de carbo@ggest égale a 15.26\f.
Dequesnes et al. ont utilisé le potentiel de Letwdanes pour calculer I'énergie d’interaction
de van der Waals entre un nanotube monofeuillehgilan de masse supposé formeé par une
seule couche de graphene [DEQ 02].
C,o*m*R(R+ r)(3R2 +2(r + R)z)

2((r + R)z _R? )7/2

. . - , E
L'énergie par unité de longueur est donnée paiflfﬂ =-

Figure 1.9 : Nanocommutateur électrostatique a bade nanotube de carbonegget gqw sont les
forces exercées au nantoube. L longueur du nanotuBegap initial, r le gap I'équilibre du systéme
et w la déflexion de I'extrémité du nanotube. V dattension électrique appliquée au nanotube par
rapport au plan de masse.

Pour chaque tension inférieure a la tension seuic@mmutation correspond un état
d’équilibre ou les forces d’attraction sont compss par la force de rappel élastique du
nanotube. La commutation de la structure a liesdoe la tension appliquée atteint la tension
de commutation comme le montre le tracé bleu deigare 1.10 . Le systeme passe d’un
mode sans contact ou il est en circuit ouvert &node de contact ou court circuit. En effet, le
systeme est en déséquilibre au dela de la tengooochmutation, la force de rappel du
nanotube est insuffisante pour compenser les fa@leesriques et les forces de van der Waals.
Pour séparer le nanotube du plan de masse ungutlis sont en contact, il faut baisser la
tension jusqu’a Wu-out, représenté sur ourbe rouge de la Figure 1.10 puMout €St inférieure
a Vpui-in @ cause des forces de van der Waals qui ont teedantaintenir le nanotube collé.
En mode contact les forces de van der Waals sangteindes. Un probléme qui est souvent
rencontré et qui empéche le bon fonctionnementahuntutateur est celui du collage de la
structure aprés le premier actionnement. En effesgue la tension appliquée au nanotube a
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été réduite a zéro, le nanotube reste collé au gdamasse si les forces de van der Waals
s’exercant entre eux sont supérieures a la forecam®el du nanotube.

-
Commutateur
ferme
Pull-out Pull-in
=
E
(3]
[ ™
-
'5 Commuiateur
owvert
Mode sans contact Mode aprés contact
Pas de courant Courant de contact

Tension appliguée (V)
Figure 1.10: Tracé du courant en fonction de la ngion appliqguée a un commutateur

électrostatique. La courbe montante indique le page de I'état ouvert du commutateur a I'état
fermé et la courbe descendante indique l'inverse.

1.5 Conclusion

Nous avons introduit a travers ce chapitre les ndres de carbone et nous avons
montré que les techniques de synthése de NTC p& €nt plus prometteuses que les
techniques de synthése par arc électrique ou patiablaser pour la production industrielle
de nanotubes de carbone. Cette technique emplay&elr&N permet de produire des NTC
de longueurs et diametres plus homogénes. Ellavarntage aussi de synthétiser des NTC
localisés directement sur substrat plat a partircdelyseurs meétalliques préalablement
déposés a la surface de celui-ci et donc de peanddt réalisation de composants
électroniques notamment des systemes électroméesniq

Nous avons ensuite exposé les différentes proprité nanotubes et leur vaste champ
d’application. A travers un état de l'art des tdges de mesure du module de Young des
NTC nous avons pu montrer que ce dernier est e@rgémes élevé de 'ordre de 1 TPa pour
des NTC synthétisés par la méthode d’arc électriqueCVD mais varie en fonction des
procédés. C’est pour cette raison que nous aviéoislé de caractériser le module de Young
des NTC produits au LITEN pour nous permettre dpaser de données précises nécessaires
a la conception de nos systémes électromécaniques.

Nous avons estimé qu’il est judicieux de proposer méthode de caractérisation in-
situ permettant d’actionner des nanotubes intédgés un dispositif. Notre technique consiste
a mesurer la tension de commutation d'un commutaééectrostatique a base de NTC.
Ensuite a I'aide d'un modele électromécanique précius pouvons extraire le module de
Young. Ce module de Young pourra ainsi étre utips@r concevoir d’autres composants
électromécaniques. La réalisation de ce commutateum double avantage, le premier est
celui de l'extraction du module de Young et le setast la fonctionnalité qu’offre ce
dispositif. Ces fonctionnalités seront décritechapitre suivant.
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2.1 Introduction

Ce chapitre porte sur la modélisation et la conoepte commutateurs électrostatiques a base
de NTC, il est principalement composé de troisiggart

La premiere partie passe en revue les principagéadisations et fonctions basées sur
'actionnement électromécanique de structures aotoaes de carbone. Cet état de I'art
permet de situer le travail de cette thése daruntexte international.

La seconde partie traite de la modélisation de cotateurs électrostatiques a base de poutres
encastrées-libres. Nous présentons différents rasdlalytiques ainsi que notre modele pour

le calcul de la tension de pull-in de ce type dmmmtateurs. Nous présentons aussi le calcul
numeérique que nous avons établi afin de calculedéfmrmée du nanotube soumis a une

tension électrique et prédire d’'une maniere prdeisension de pull-in.

La conception de pinces électromécaniques a basarm#ibres de carbone synthétisées au
laboratoire LCRE (Laboratoire des composants paurécupération d’énergie) du CEA
LITEN et de pinces a base de faisceaux de nanotdrasproposée dans la troisieme partie.
L’adaptation des modéles électromécaniques poungige de calculer la tension de pull-in
des commutateurs a base de faisceau y sera propdmée présentons le calcul analytique et
numerique du moment quadratique et du module den effectif du faisceau de nanotubes.
A la fin de cette partie nous présentons les difgoque nous avons définis afin gu'’ils soient
réalisés dans le chapitre suivant.

2.2 Etat de I'art des NEMS a base de NTC

Un nanosystéme électromécanique (NEMS) est unmgstiont I'élément mobile possede
une dimension inférieure a une centaine de naneseétr pour lequel il existe un couplage
électromécanique. L'élément mobile peut étre uregmyet ou une poutre encastré-libre ou
doublement encastrée. Le systéme peut méme étstitaénde deux ou plusieurs éléments
mobiles. Le couplage électromécanique peut se faie l'intermédiaire d’'un matériau
piézoélectrique, ou par variation de la capaciténée par I'élément mobile en mouvement.
Les nanotubes de carbone possédent des propriéEwgsistives permettant un nouveau
type de couplage électromécanique. En effet, unacburaversant un NTC peut étre modulé
par le mouvement mécanique de celui-ci. Cet effelej été exploité pour la réalisation
d’oscillateurs électromécanique. [SAZ 04]

Les NEMS possedent de part leurs faibles massefsédpgences de résonance meécanique tres
élevées qui pourraient coincider avec la gammerde®ondes et des ondes millimétriques et
sous-millimétriques du spectre électromagnétiques NEMS ont aussi des facteurs de
qualité Q ~ 18-10° bien supérieurs & ceux des circuits résonantsriéiees.

Nous ne pouvons pas aborder les NEMS a base de 94M€ souligner les efforts et les
avancees qui ont été réalisés dans le domaine H&SNoar I'approche «top down » qui
consiste a réduire la taille des structures ensatit les procédés et les outils de la
microélectronique. De nombreux dispositifs NEMS airisi été réalisés et testés par cette
approche. Le lecteur pourra consulter les travaugrdupe de recherche dirigé par Mickael
Roukes de Caltech (Université de technologie dé&dZaile) pour avoir un apergu sur ce type
de NEMS [EKI 05, ROU 00]
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Plusieurs avantages font des NTC de bons candidatégrer dans les NEMS. Parmi ceux-ci
on peut citer leur trés bonne conductivité éleoakigt leur forte rigidité. Grace a leur module
de Young tres élevé d’environ 1TPa et leur faiblasse, leur fréquence de résonance
fondamentale entre naturellement dans la gammeGétzs Leur structure cristalline assure
d’une part leur stabilité chimique et d’autre pamtbon coefficient de qualité. Leur rapport de
forme les rend utilisables en tant que poutreslexion. Cependant a cause de la réduction
des dimensions, les interactions électrostatiqiedeevan der Waals sont de plus en plus
importantes. Par conséquent, une plus grande méa@st nécessaire dans la conception des
nanosystémes. De tres nombreuses études concatjeatd’hui les NEMS a base de NTC.
Mais un grand nombre d’entre elles se limitent a érides théoriques. En effet plusieurs
défis dans la réalisation technologique sont avetlece qui rend le nombre de réalisation
limité & nos jours. Parmi les techniques de réabisa de NEMS a base de NTC ont peut
distinguer celles basées sur la fabrication panrteges NTC par voie humide [HIE 07, SAL
99, AUV 05] ou celles par voie séche mettant enresukie croissance in-situ directement sur
dispositifs. C’'est dans cette derniére catégorie gjinscrit le travail de cette thése. Dans la
suite, nous allons présenter quelques exemplesddigtet de réalisations de NEMS a base de
NTC.

2.2.1Exemples de NEMS a base de NTC

Nano interrupteurs :

Il existe peu d’exemples de réalisation de nanerinpteurs a partir de croissance in-situ par
CVD de NTC verticaux et alignés par localisationpdigts de catalyseur a des endroits bien
spécifiques. Nous pouvons noter que ce type de @imme structure permet d’améliorer la
densité d'intégration de dispositifs. Parmi cedisadons nous pouvons citer les travaux de
Jang etl. [JAN 05]. Les auteurs ont réalisé deux interrupgetlectromécaniques, le premier
est formé par trois NTC et le second par deux NV€: aine troisieme électrode. Le premier
NTC est relié a la masse, le second NTC est a tenpel de 0.05 V. La tension appliquée au
troisieme NTC est augmentée tout en maintenanttaotesla tension appliquée au deuxieme
NTC. Au-dela d’'un certain seuil de tension, lesxdptemiers NTC rentrent en contact. lls
peuvent rester collés méme apres remise a zéra wmsion appliquée au troisieme NTC si
les forces de van der Waals sont supérieures a@rda tle rappel élastique du second NTC.
Dans le cas contraire les deux NTC se sépareast llonc possible de fabriquer deux types
de dispositifs présentant un comportement d’infgeur volatile ou non volatile. La tension
de commutation mesurée est de 22.5 V pour des MW@Ibngueur et diametre respectifs
de 2 um et 70 nm. Ce dispositif présente 'avangeninimiser les dommages portés aux
interrupteurs électrostatique dus aux tensions denntande élevées dans le cas
d’interrupteurs formés par deux électrodes. Danscag les NTC restent collés apres
élimination de la tension de commande. Pour rét#btat ouvert de l'interrupteur le second
NTC a été relié a une masse flottante, ce quidnmngt de récupérer ses électrons en contact
du premier NTC relié & la terre. Dans ce cas lers#dNTC peut étre attiré par le troisieme
NTC ayant un potentiel positif élevée.

Dans le cas du second type d’interrupteur réalisg Figure 2.1) la tension de commutation

s’éleve a 24 V. Cette alternative permet d’éviterdeétruire le second NTC lorsqu'’il est tiré
par le troisieme NTC lors de I'établissement deat®uvert.
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Pour pallier au probleme de collage entre NTC, NIEE plus courts d’'une longueur de 1.4
um ont été utilisés, I'état ouvert est établi d&s ljue la tension de la troisieme électrode est
éliminée. Ceci ne nécessite plus que le second $6lt&onnecté a la masse flottante.

Figure 2.1 : Photos MEB de nano interrupteur élecimécanique constituée de deux MWCNT,
2um de longueur [JAN 05]

Mémoire :

La structure présentée ci-dessus a été exploitéerpaliser une cellule mémoire [Jan-1 05].
Les auteurs ont enrobé le NTC de gauche (voir Ei@u2) par un diélectrique et ont déposé
une couche de chrome pour former une capacité mdtoNTC. Pour écrire et sauvegarder un
bit dans la cellule mémoire en tant que charge ttaoapacité, la tension appliquée au second
NTC (drain) et la tension appliquée a I'électrodactivation (grille) doivent étre positives
avec une tension de grille supérieure a la tendmrseuil de telle sorte que l'interrupteur
puisse passer a I'état fermé. Si la capacité pessatihlement une charge nulle ‘bit O’alors
une charge circule pour stocker un bit ‘1. Poue le bit stocké dans la cellule, une tension
de grille et une tension de drain positives sopligpées. Si la cellule mémoire possede déja
une charge, le second MWCNT ne bouge pas versueesa cause de la force répulsive
créée par les charges stockées dans la capadid@@tucun courant ne circule dans le drain.
Si aucune charge n’est présente dans la capdiitérrupteur se ferme et un courant circule
dans le drain. Le circuit de détection mesure lgaat de charge et détermine si un ‘1’ ou un
‘0’ est stocké dans la cellule mémoire.
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Figure 2.2 : Schéma d’une cellule mémoire formé pdes NTC

Nanopinces :

L'interrupteur présenté en Figure 2.1 a été utibgeétant que nanopince permettant
d’attraper des nano-objets [JAN 08]. Les conditiates fonctionnement de la nanopince
dépendent de la conductivité électrique de l'objetux phénoménes définissent ces
conditions dans le cas des objets conducteursremier est la différence de potentiel entre
les deux bras du manipulateur. L'objet manipulétfseuler si un fort courant le traverse da a
une différence de potentiel élevée entre les NTE€.dEpbt d’'une couche isolante sur les
MWCNT serait une solution a ce probleme mais caeplexifie significativement le
procédé de fabrication. De ce fait la réductioriaddifférence de potentiel appliquée au bras
manipulateur est un élément clé dans le controdidpositif. C’est cet avantage la que
présente la structure a trois €électrodes fabrigpagédes auteurs. Le deuxiéme phénomeéne est
le maintien de la force électrostatique lorsquedaopince est fermée sur I'objet conducteur.
En effet un courant traverse l'objet et par consétida différence de potentiel peut étre
réduite ou méme annulée. A son tour, la force dstidtique qui maintient la pince fermée est
réduite ou annulée. Cependant, la résistance daataat les forces de van der Waals peuvent
maintenir I'état fermé méme si I'objet porté eshdocteur. Si la résistance de contact entre le
MWCNT et I'objet est grande, une différence de pb& subsiste donc entre les MWCNT, la
préhension de l'objet et la déflexion du MWCNT esdt maintenues. Les résistances de
contact mesurées pour deux dispositifs réaliseésd®id.14 et 11.7 Mohms. Ces valeurs sont
suffisamment élevées pour développer la force ré@stettique nécessaire pour maintenir I'état
fermé de la nanopince. Dans le cas ou la résistd@amntact est faible, si les forces de van
der Waals entre le MWCNT et 'objet porté est siqée a la force de rappel élastique du
MWCNT fléchi, la préhension de l'objet peut étre im@nue méme apres que la force
électrostatique soit éliminée.

Kim et Lieber ont réalisé la premiére nanopinceaaatubes [KIM 99]. lIs ont affiné
une fine baguette de verre jusqu’a 100 nm de diangtis déposé par évaporation thermique
deux films métalliques sur celle-ci. Ensuite il oallé par la technique de Daiat[DAI 96]
sous microscope optique deux MWCNT a I'extrémitélaldaguette (voir Figure 2.3). Les
bras de la nanopince ont une longueur de 4 umMWENT utilisés ont un diametre de 50
nm. Pour fermer la nanopince il faut appliquer wiféérence de potentiel entre les films
métalliques. Les nanotubes de carbone étant corahgct une force électrostatique
d’attraction se forme entre les deux bras et tenéfaire le gap entre les MWCNT. Au-dela
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d’une tension de 8.5 V les MWCNT se touchent. Lee@rs ont démontré en saisissant un
nano agrégat de polystyrene sous un microscopeuaptia capacité de la nanopince a
manipuler des nanopatrticules.

Figure 2.3: Images optiques en fond noir montranha séquence (A-D) de nanomanipulation de
nanoparticules de polystyrene avec d’une nanopinca.nanopince est réalisée par deux MWCNT
accrochés a l'extrémité d'une baguette de verreimde. Les nanoparticules contiennent des
molécules fluorescentes [KIM 99]

En 2001, Akita etl. [AKI 01] ont développé une nouvelle techniquefderication d’'une
nanopince a base de NTC compatible avec un AFMhdreopince dans un AFM permet de
manipuler les nanomatériaux pour la constructiorstdectures tridimensionnelles et I'étude
d’interactions entre nanomatériaux. Elle permeplds de mesurer la masse et la conductance
électrigue des nanomatériaux. Les MWCNT utiliséisébé fabriqués par la technique de I'arc
électrigue et possédent une longueur dans la gaterbea 20 nm et un diametre moyen de 10
nm. Les MWCNT ont été alignés sur le bord d’'unedate rasoir par di-électrophorese sous
champ alternatif. Une pointe d’AFM en Si a étéiséé pour servir de substrat pour la
nanopince. Une couche métallique a été déposék qointe puis séparée par un faisceau
d’ions en deux pour permettre de connecter élemrigent les MWCNT. L’attachement des
MWCNT s’est déroulé dans un MEB, une des deux gmnnétalliques a été ramenée au
contact d'un MWCNT cible qui dépasse de la lameadmir, ensuite du carbone amorphe a
éte déposé sur le contact par décomposition pacdau d’électrons de contaminants. Le
MWCNT a été finalement détaché de la lame de rakeisecond MWCNT a été attaché par
la méme technique et la position des MWNTSs a aistég par une pointe en tungsten. Les
bras de la nanopince ont une longueur de 2.5 psorgtséparés par un gap de 780 nm. Des
photos MEB montrant différents gaps de la nanopipoeir des différentes tensions
appliguées ont été enregistrées. La tension de coation mesurée pour cette nanopince est
de 4.5 V. [AKI 01] Les auteurs ont ensuite pu détrerla manipulation de nanoparticules de
silice a I'aide de cette nanopince a NTC. [AKI 02]

Lee et al. [LEE-J 05] ont fabriqué une nanopin@sehbde NTC en attachant des MWCNT sur
une pointe en tungstene. Le systeme final corres@odeux pointes en tungstene au bout
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desquelles deux MWCNT forment la nanopince. Unentgoen tungstene de 1 um a été
réalisée par gravure électrochimique d’'une baguwtéungsténe de 500 um. Les MWCNT
utilisés ont été synthétisés par CVD sur un subsinaalumine et possédent un diameétre
moyen de 100 nm. Ces MWCNT ont été dispersés etti@olpar sonication. Une goutte de
cette solution a été prélevée et déposée sur ureda verre. Aprés évaporation des solvants,
guelques MWCNT ont été attachés a la pointe praeigmar contact mécanique et un film de
carbone adhésif a été collé sur la pointe ciblesuEa sous un microscope optique la pointe
cible a été ramenée en contact d’'un seul MWCNTadpointe provisoire. La longueur des
MWCNT a été contrdlée par gravure électrochimiqaarpbtenir une longueur de 6.5 pum.
Les deux pointes en tungstene ont été rapprochgesde 'autre pour obtenir un gap entre
les extrémités des MWCNT de 2.4 um. La tension ulkip mesurée pour cette nanopince
estde 28 V.

NEMS RF :

Nano commutateur pour ondes millimétriques:

Ce systeme consiste en un interrupteur identiqi@nt@rrupteur présenté précédemment
imbriqué sur une ligne de propagation (voir Fighr ). L'interrupteur permet d’activer et de
désactiver la propagation du champ électromagretiorsque l'interrupteur est a I'état
fermé le signal microonde est court-circuité a ksge et il est ainsi réflechi. Dragoman et al
[DRA 07] ont effectué la simulation de ce systetreedurée de commutation de I'interrupteur
calculée est de 49 ns, trois ordres de grandeérigofre a celle des MEMS RF. lls ont aussi
calculé les coefficients de réflexion et de trarssion dans les états ouvert et fermé de
linterrupteur. La simulation a été effectuée dang bande de 10 & 100 GHz. A 25 GHz le
coefficient d’insertion est de 0.5 dB tandis ce dgieoefficient d’isolation est de -23 dB.
L'impédance caractéristique est de 47.2 Ohm a 6@.GHsolation est élevée a 50 GHz et
diminue jusqu'a -16 dB a 100 GHz. Ces valeurs $@# bonnes dans une bande passante
extrémement large, ce qui rend l'interrupteur et et agile.

sihcon

Lo L

Figure 2.4 : Interrupteur électrostatique a base d¢TC intégré a un guide d’'onde coplanaire
[DRA 07]

Les nanorésonateurs :

Un nano résonateur électromécanique consiste enponige ou un NTC simplement ou
doublement encastré d’'une certaine raideur et w@em@ine masse. Le NTC est mis en
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résonance lorsque le signal d’excitation possede fabquence égale a la fréquence de
résonance de I'élément mobile. Il est possibleabeder cette fréquence de résonance soit par
la modification de la masse de I'élément mobilgpaula variation de sa raideur. L'ajout d'un
poids sur I'élément mobile fait varier sa masspatconséquent sa frequence de résonance.
C’est ce principe qui est utilisé pour les mesweimétriques. Les résonateurs a base de
NTC de masses trées faibles sont capables de medasemasses dans la gamme du
femtogramme. [PON 99]. Pour faire varier la raidéurNTC, une force électrostatique créée
par une tension continue est appliquée au NTC leacontraindre. La fréquence de résonance
augmente lorsque la tension appliquée augmente.n@omans le cas d'un résonateur
électrique, lorsque le systéme est a la résonanceurant qui le traverse est maximisé. Les
nanorésonateurs électromécaniques sont accordableBéquence et ont l'avantage de
consommer peu, de plus ils possedent des vitesseommutation trés élevées rendant
possible leur utilisation dans la gamme des frégeemillimétriques.

Eriksson etal. [ERI 08] ont effectué la mesure en transmissiaeafide la fréquence de
résonance d’un relai basé sur une nanofibre deorarkimplement encastrée (voir Figure
2.5). lls ont réalisé des simulations basées sunodéle petit signal et ont comparé celles-ci
aux données expérimentales. Le modele a permisréttirg correctement 'amplitude et
I'allure du signal a la résonance pour des frégesrmaccordées par une tension continue. lls
montrent qu’il est possible de mesurer le signgleadant celui-ci est trés faible pour un tel
dispositif basé sur une nanofibre de carbone. lisation d’'un réseau de NTC permet de
remédier a ce probleme.

| 2.0
Ven + RF Hnich 1 | & prm 1[
Au =
d A,
10pgm RF displacemeni
i | Dirain current,
Mg0

Figure 2.5 : Schéma du résonateur a basé d’une nibe de carbone simplement encastrée [ERI
08]

Les nanorelais :

Les nano relais a trois électrodes sont constiluéise grille permettant d’actionner le NTC
relié a la source et un drain permettant de détéetsignal (voir Figure 2.6 ). En mode sans
contact un courant de déplacement est créé damsile d0 a la variation temporelle de la
capacité. Pour des distances trés courtes entI (& en vibration et le drain un courant
tunnel peut avoir lieu. La fréquence de résonaipend de la tension de grille ce qui permet
d’accorder le systeme a une fréequence spécifieerelag peut aussi fonctionner en mode
contact entre drain et source en tant qu'interruptemmandé par la grille. Les nano relais a
base de NTC sont des composants tres prometteursips applications RF, on peut trouver
dans la littérature plusieurs études théoriguesedesystemes [ISA 07, JON 04, KIN 03] mais
cependant trés peu d’exemples de réalisation [LEPE{®nt été reportés.
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Figure 2.6 : Schéma d’un nanorelai, le nanotube asiaintenu par I'électrode source et suspendu
en dessus de la grille et le draiR=150nm,L gc=1pm, L 5=1.5um [LEE-S 04]

Capacités variables :

Lorsqu'il est possible de contréler d’'une maniévatmue le gap entre les électrodes on parle
de capacité variable. Ces capacités variables nggeament sont des nouveaux composants
pour des applications en RF tels que les osciltateontrélés en tension.

La fabrication de capacités variables a base de meiNTC €én anglais brush-like) est en
cours d’étude. Lorsque les gaps entre électrodes que les épaisseurs des électrodes sont
réduits la capacité formée par unité de surfaceimie du circuit augmente. Ceci est un
avantage par rapport aux capacités réalisées paedenologies MEMS. Mais les valeurs de
capacités atteintes du fait que les surfaces éetrétles sont réduites sont faibles et sont dans
le cas des capacités a base de NTC inférieuregcaiamad. Nous présentons ici deux études
datant de 2009 et réalisées dans le cadre du eujepéen NanoRF.

Les premiéres preuves de concept ont éeté réalmed®=PFL (Ecole Polytechnique Fédérale
de Lausanne) [ARU 09] en collaboration avec le INTEu CEA. Une structure en peigne
interdigité ainsi qu’une structure avec deux simpiectrodes intégrées a un guide d’onde
coplanaire ont été fabriquées par procédé de litlpbge optique. Les hauteurs de murs
obtenues par les différents procédés de croissarent entre 47um et 140um. Une tension
de pull-in de 48V a été mesurée pour le dispopitifsenté en Figure 2.7a ayant un gap de
22.5um et une hauteur d’une centaine de um. Arpdet valeurs des tensions de pull-in le
module de Young effectif du mur a été extrait il @ moyenne de 162 MPa pour le premier
type de croissance (voir Figure 2.7a) et en moyaimel0 MPa pour le second type de
croissance (voir Figure 2.7b). Les capacités mesuage200 MHz pour le premier type de
croissance varient entre 53fF et 63.7fF. Un fafbtgeur de qualité de 2.5 a été obtenu. Pour
le second type de croissance les mesures de dap#ffeittuées a 4 GHz varient de 199 fF a
207fF. Le facteur de qualité du dipble obtenu est d.
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Figure 2.7 : Image MEB du dispositif fabriqué Lesmages (a) (design 1) et (b) (design 2)
correspondent & deux procédés de croissance diffessrARU 09].

La seconde étude [OLO 09] a permis la réalisatiomel capacité variable a base de deux
murs de NTC verticaux. L’actionnement de ce didffasioir Figure 2.8) a été effectué sous
microscope optique, une tension de pull-in de 48z6¥té mesurée. Le module de Young
effectif du mur a été déterminé par comparaisotadension de pull-in mesurée avec celle
obtenue par simulation par éléments finis de lacttire. La valeur extraite de ce module de
Young est tres faible, elle est entre 1-10 MPa.capacité et le facteur de qualité ont été
obtenus en mesurant le signal transmis en fond@ta fréquence. La capacité mesurée est
d’environ 22fF et varie de 20%. Le facteur de geadist dans la gamme 100-10 pour des
fréquences dans la gamme 0.2-1.5GHz.

Figure 2.8 : Image MEB d'une capacité variable a ba de nanotubes de carbone verticaux. Le
mur de NTC a une largeur de 4um et une hauteur d&5um. [OLO 09]

Les filtres RF :

Un état de I'art de ces filtres RF sera dressé tlanbapitre concernant I'étude du filtre RF
basé sur un réseau périodiqgue de NTC verticaudiggiéa. Ce type de filtre a été étudié
durant cette these. Son principe de fonctionneresinbasé sur le couplage électromécanique
entre le champ électromagnétique transmis et lanegge mécanique du réseau de NTC.
L’effet collectif des NTC joue un r6le importantyrde filtrage du signal.
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2.2.2Conclusion

Nous avons présenté a travers cet état de I'addte champ d’applications des nanotubes de
carbone dans le domaine de I'électromécanique. Nmus/ons constater qu’'une méme
structure ou brique de base comme par exemple ume @& base de nanotubes verticaux
laisse entrevoir plusieurs systémes a fonctionterémtes. Selon comment cette pince est
disposée et le type d’actionnement envisagé (sktiou dynamique avec deux ou trois
électrodes) différents systemes tels que les upezurs, les manipulateurs, les résonateurs,
les cellules mémoires, les interrupteurs RF peugtetréaliséC’est ainsi dans ce cadre la
gue se situe le travail de cette thése qui vise aaliser des pinces électromécaniques a
base de nanotubes verticauxD’autres systemes tels que les capacités varia@esssitent
des surfaces plus importantes que celles des patgesivent donc étre réalisées par des murs
verticaux de NTC. Les résonateurs et les relaisvgr@uétre réalisés par des nanotubes
disposés horizontalement dans une géométrie deistan

2.3 Modélisation électromécanique

2.3.1Modele mécanique d’'un nanotube encastré-libre

Figure 2.9 : Schéma d’'un nanotube encastré-libreusnis a un chargement mécanique

Nous supposons que les conditions d’Euler Bernouliont respectées, c'est-a-dire qu’au
cours de la déformation du nanotube les sections dites restent perpendiculaires a I'axe
neutre, dans ce cas le nanotube subit de faiblesfdémations L>>w. On aboutit alors a la
relation suivante :
d*w _ _q

d)<4 élastique

El Equation 2.1

Avec E le module de Young du nanotubleJe moment quadratique de la section du

nanotube. Pour ce type de structusexprime par t = 7(R%, - R%.)/4, avecR_, le rayon

extérieur du tube eR,, le rayon intérieur.

— Rext
3

Nous considérons qu&,, = dans ce cas le moment quadratique peut se sierpdfi

I D%ijt. Dans la suite de ce manuscRt, sera déesigne paR. vv(x) est la déformée du

nanotube a la positiom le long du nanotubeg.q;,.. €N N/m est le chargement mécanique
par unité de longueur appliqué le long du nanotube.
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L’équation d’équilibre ci-dessusst simplifiée, elle ne comporte pas le terme igastnon-
linéaire puisqu'on considére négligeable Il'allongen du nanotube pour un nanotube
encastré-libre. Dans le cas d'un nanotube doubleragnastré, le terme élastique est a
prendre en compte car lors de la déformation ceigeles’allonge.

2.3.1.1 Calcul de la déformée du nanotube soumis a un chggment mécanique

La résolution de I'équation d’Euler-Bernouilli deamiére analytique dans trois cas différents
a permis d'obtenir la valeur de la déformée du namew(x).

Cas d’'un chargement constant réparti uniformémenté long du nanotube :

La déformée du nanotube s'exprime pafx)= —%(x4 —4Lx® + 6L2x2), avecl la
longueur du nanotube @fjasiquele chargement uniforme.
qélastiquel-4

Equation 2.2
8EI

La déflexion de I'extrémité du nanotube egi := -w(L) =

Cas d’une force qui croit linéairement suivant I'axe du nanotube :

La déformée du nanotube s'exprime peK) = —fze'é‘i“‘l‘z“i (x® —10L2%® + 201°%?)

X . . L
Qstastique = qot, g, étant la force maximale par unité de longueur

119,L*

Equation 2.3
12CEl

La déflexion de I'extrémité du nanotube elsirs : 0, = -w(L) =

Cas d’une force ponctuelle qui s’exerce sur I'extnd@ité du nanotube :

3 2
La déformée du nanotube s’exprime pa(x) = Px_Flx
6El  2El
La déflexion de I'extrémité du nanotube s’exprinae :p
FL® . .
o, =—-wW(L)= 3E] avec FenN Equation 2.4

Dans le cas de grandes déformations des effetdime&mires sont a prendre en compte dans
I'équation d’équilibre. Dans ce cas les hypothés&siler-Bernouilli ne sont plus vérifiées.
Dans notre cas nous allons concevoir nos commugatil telles sortes que les nanotubes
subissent de faibles déformations lors du passadjétdt ouvert a I'état fermé.

2.3.1.2Constante de raideur du nanotube

Le nanotube se comporte mécaniquement comme urtresed= = kx, x l'allongement du
ressort traduit la déflexiord, de I'extrémité du nanotube lesa constante de raideur.
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L
Dans le cas d’'un chargement constant, la forcdetetst q,,,,. = J'qodx: goL, on en déduit
0

8El

la constante de rappkl= E

Dans le cas d’'un chargement linéaire croissap};q.. = qot , la force totale appliquée sur

L
le nanotube esg,. = I% %dx: qO% , on peut déduire une constance de rakpel—igfsl
0
3El

Dans le cas d'une force ponctudlle 3
Pour une méme force totale appliquée au nanotabdgflexion peut étre plus ou moins
importante en fonction de la répartition de cetted sur le nanotube. Ceci se traduit par des

constantes de raideur différentes selon les cas.

Dans le cas d'un nanotube actionné électromécanigment, la force électrostatique
appliguée au nanotube est répartie en fonction dealrépartition de charge a l'intérieur
du nanotube. Cette répartition de charges dépend dgap entre le nanotube et le plan de
masse et donc dépend directement de la déformée danotube. Donc pour un calcul
précis de la déformée nous ne pouvons plus consigémun cas simple de force uniforme,
ponctuelle, ou linéaire mais il va falloir considéer le profil de la force réelle appliquée.
Une solution analytique de la déformée du nanotubee pourrait plus étre obtenue. Nous
présentons dans le paragraphe 2.3.3.3 le résultate dnotre résolution numérique de
I'équation d’équilibre.

2.3.2Electrostatique

Considérons un nanotube suspendu au dessus d'mndplamasse considéré infini. Le
nanotube conducteur est soumis a une tension

V=0 7

Figure 2.10 : Le nanotube est soumis & une polatisa V. Le nanotube de rayon R et de longueur
L est suspendu au dessus d’'un plan de masse infini

Considérons I'espac@ qui sépare le nanotube du plan de masse. En apptitjéquation de

Maxwell donnée pandivE =P sur I'espaceQ démuni de chargeso(=0), nous obtenons
£

0
I'équation de Poisson qui exprime le potentiel glgue dans I'espac@

divE = div(grao\/): AV =0% =0 Equation 2.5
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Cela veut dire que le chantpest conservatif dans I'espa€e par conséquent le potentiel
varie linéairement dans I'espaRe

Les lignes équipotentielles sont paralléles auxgleonducteurs et le champ E en tout point
est perpendiculaire aux lignes équipotentiellesi €st vrai dans le cas d’un nanotube infini
en dessus d’un plan de masse infini. Dans le casaite les effets de bord sont & prendre en
compte.

Distribution de charges dans le nanotube

Le nanotube de carbone est en équilibre électiggtgtaucune charge ne se déplace plus a
l'intérieur du nanotube conducteur. Le champ adlireur du nanotube (conducteur plein) est
donc nul, le champ a I'extérieur est perpendicalaita surface. Comme le champ dérive d’'un
potentiel, cela implique que le nanotube conductaur’équilibre électrostatique est
équipotentiel.

On s'intéresse dans la suite a savoir ou les chamgm compensées sont localisées a
lintérieur du nanotube. Supposons qu'elles soieligtribuées avec une distribution
volumiquep . Prenons un volume quelconquesitué a l'intérieur du nanotube a I'équilibre

électrostatique.

En vertu du théoreme de Gauss, orﬁa_édﬁsz m'ﬁdr =0 car le champ E est nul partout.
S TEO

Cela signifie quep =0 (autant de charges + que de charges -), donc auchErge non

compensée ne se trouve dans le volum€&outes les charges non compensées se trouvent
donc nécessairement localisées a la surface duutso

Le champ électrostatique a proximité immeédiate danotube conducteur de densité
surfacique de charges est donné par le théoreme de Coulomb :

E=Zh Equation 2.6
EO

ou nest un vecteur unitaire normal a la surface du ndn@oet dirigé vers 'extérieur.

La charge électrique totale sur la surface du ndreoest

Q= §a.dS= §£O_I_5._fd8 Equation 2.7
S S
ou Sest la surface totale du nanotube incluant les d&trémités.

Pour un cylindre infiniment long et parfaitementndacteur, placé au dessus d'un plan
conducteur, Figure 2.10, la quantité de chargesupié de longueur (C.1) présentes a la
surface du nanotube de rayBnséparé d'une distand¢ du plan de masse et soumis a une
tensionVy s’exprime par [HAY 01] :

L 2y,
* acosHl+H/R)

Equation 2.8
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Dans notre cas le nanotube est de longueur fitéguation 2.8 permet de calculer la
distribution de charge le long du nanotube.

Ke etal. [KE-1 05] ont pu calculer la quantité de chargedsentes sur les extrémités du
nanotube. Leur résolution numérique de I'équatidne? de I'équation 2.Z permis de tracer
la quantité de charges le long du nanotube et abautine expression qui quantifie les
charges concentrées a I'extrémité du nanotube [KB}1

Q.0 AALO[R(H + R)Z]y3 Equation 2.9

Ou A est un parameétre qui dépend Reet H, ses valeurs estimées numériqguement sont
présentées en Tableau 1.

o 10 20 30
Hi{nm A
100 0.8342 0.8625 0.8671
250 0.8304 0.8452 0.8651
500 08307 | 08320 | 08699
1000 0.8521 0.8393 0.8655
1500 0.8646 0.8541 0.8555

Tableau 1: Valeurs du paramétre A estimée numéequent permettant de calculer la charge
concentrées a I'extrémité du nanotube [KE-1 05]

La distribution totale de charges par unité de lmugy est donnée par la somme de la
distribution de charges sur la longueur du nanottbde la quantité de charges concentrées
sur I'extrémité du nanotube:

A (%) DA (f+ AR(H + RY2J a(x - L)f Equation 2.10

J(x) est la fonction Dirac. L'effet des charges conuées a I'extrémité du nanotube est

important. En considérant ces charges, équatigri@valeur de la tension de commutation V
pull-in diminue de 14% [KE-Il 05] comparée au cas seule la distribution uniforme de
charges est considérée.

Conclusion

Cette étude de répartition de charges a la suace I'extrémité de nanotubes va nous
permettre par la suite de calculer une valeur pdatie de la force électrostatique qui s’exerce
sur une poutre cylindrique encastrée-libre.

2.3.3Nanotube encastré-libre soumis a une force élaatigge

Le commutateur électrostatique étudié ici compame nanotube encastré-libre considéré
comme une structure flexible et continue de modelé&oungE et de moment quadratique
Le nanotube se déforme sous I'application d’'uneda¥lectrostatique distribuée a la surface
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du nanotube.Dans ce cas le probleme est non-linéaire a cause dwuplage
électromécanique di a linteraction mutuelle entrele champ électrostatique et la
déflexion du nanotube.Le commutateur a base de NTC est un systeme aabkgnés de
liberté. A chaque état d’équilibre correspond uatonéew(x) du nanotube et donc un gap
r(x)=H -w(x). La Figure 2.11 décrit le cas considéré : un nasetle longueut, de rayon
R, une tensioV est appliquée entre le nanotube et le plan deemasnobile distant d'un gap
initial H.

Figure 2.11: Nanocommutateur électrostatique a bate nanotube de carbonegget gqw sont les
forces exercées sur le nanotoube. L longueur du narbe, H le gap initial, r le gap I'équilibre du
systéme et w la déflexion de I'éxtrémité du nanatub/ est la tension électrique appliquée au
nanotube par rapport au plan de masse.

2.3.3.1Mod¢élisation

L’équilibre du systéme en faible déformation enimég élastique est traduit par I'équation
d’Euler-Bernouilli. L’équation d’équilibre du systee électromécanique en couplage fort est :

d*w

El dx = qélectrique+ Quaw Equation 2.11

Dans ce cas, le nanotube est soumis a la forceade@tiqued,. .. €t les forces de van der

Waalsg,,,, . Les forces de Van der Waals sont considéréesgeaples pour des gaps de

plusieurs centaines de nanometres [DEQ 02]. L'éaatg van der Waals a été présentée dans
le chapitre précédent. Dans la suite du manuggit= . O

D’aprés [KE-1 05] la capacité par unité de longukeutong du nanotube, sous une faible
déflexion, est approximé par :

clr(¥)] =, [r(f+ AR(H + R “ a(x- L)f =, [r(1+ 7.} Equation 212

ou le premier terme correspond a la charge le tméa surface du tube et le second terme,
f., comptabilise la charge concentrée a I'extrémitéanotube.

C,[r(x)] est la capacité par unité de longueur distribeemg de la surface du nanotube
pour un tube infiniment long au dessus d’une serfafinie, elle est donnée par:
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Cq [r(x)] = 2T, Equation 2.13

aCOS}‘(1+ r(F:()j

ou r(x) est la distance entre I'extérieur du nanotubeéstdtrode, £, est la permittivité du
vide (&, = 8854x10™"°F.m™). Ainsi, la force électrostatique par unité de goeur du

. . . : 1 .
nanotube est donnée par le gradient de I'énergienpelle E=§QV en considérant un

actionnement a tension constante :

1.,dC 1 ,,dC EN?
e =—VP 2 =ZV2 T4+ f = 0
qelectnque 2 dr 2 dr { c}

Jrr+ 2R)acoshz(l+|;j

{1+ .} Equation 2.14

2.3.3.2Evaluation de la tension de pull-in

Nous proposons dans cette partie d’étudier le tas @mmutateur a plans paralléles
et les cas de commutateurs a base d’'une pout@nrdaire encastrée-libre et d’'un nanotube
encastré-libre. Nous allons présenter les diff@®m@pproches analytiques évoquées dans la
littérature de calcul des tensions de pull-in de cemmutateursNotre objectif est de
proposer un modeéle de calcul de la tension de puti-pour les pinces électromécaniques
a base de nanofibres de carbone et a base de fasoede NTC cylindriques et a section
rectangulaire. L'étude de l'instabilité au pull-in est néceseapour déterminer la plage de
fonctionnement stable en terme de tension d’acéorent appliquée a I'élément mobile du
dispositif afin d’éviter son dysfonctionnement oémre sa destruction.

Cas d’'un commutateur a plans paralléles

La Figure 2.12 illustre le schéma d’'un commutatayslans paralléles. L'armature
mobile de surfac& est attachée a un ressort de raideurorsqu’une tension est appliquée a
la capacité, la force électrique créée tend a rédeigapr. Pour des faibles tensions la force
électrigue est compensée par la force de radpplelv, mais quand la tension atteint la tension
pull-in les deux armatures se collent. L’estimatitenla tension de commutati®p et du gap
avant la commutation est nécessaire pour le dimensment du commutateur.
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Figure 2.12 : Schéma d’'un commutateur électrostatey L'armature mobile est attachée a un
ressort de raideur k. La capacité C dépend de lafate de I'armature et du gap r. Une force
électrique et une force de rappel s’exercent sarihature.

Pour trouver la tension de commutation, nous congoen par écrire I'énergie potentielle
totale dans le systemeé:=-E_ ..+ E... t E -Esource COrrespond a I'énergie apportée au
systéeme par la source de tensi@,, . = 2E. ... Eqec T Eecsor €St '€NEIgie emmagasinée; le

premier terme correspond a I'énergie électriquekste dans la capacité et le second terme
correspond a I'énergie mécanique stockée danssente

elec ressort”

E= —ESO—ISVZ +1kvv2 Equation 2.15
2H-w 2

La force s’exercant sur 'armature mobile est ob&ean dérivant I'énergie dans le systéme :

F—a_E:—l
2

£y-S
ow

5 V2 +kw Equation 2.16
(H-w)

A I'équilibre, les forces électriqgues et de rappel compensent~€0) et I'équation 2.16
devient :

1 &S .
kw=—=—"_V?2 Equation 2.17

2 (H-w)?

L’équation 2.17 permet de déterminer les différents positions d’équilibre en fonction de

la tension comme l'illustre la Figure 2.13 Au-dela de la tension de pull-Mp, I'équation
2.17 ne possede pas de solutions. Toutes les@mwaiu-dela du point de commutation, point
maximale de la courbe de la Figure 2.13, correspoindh un état instable et sont
physiquement impossible. Nous avons considéréra titexemple un ressort de raideur

8El , . R : I .

k :? équivalente a celle d'une poutre rectangulaire sinée-libre subissant un
chargement uniforme. Les dimensions choisies deoldre sont une longuelr=3um, une
largeur [=200nm, une épaisseut=20nm Le gap initial H est de500nm. Le moment

3
. . : I o
guadratique d’'une section rectangulairel esEl—z. Le module de Young considéré est de

1TPa.
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Y:16.6

Tension appliquée, V

W/H

Figure 2.13: Tracé de la tension appliquée en fdioo du déplacement w illustrant I'effet de
commutation au point x = 0.33. Au-dela du point x0=33, le commutateur est instable
La raideur du systeme est obtenue en dérivantdigu2.16 :
£,S .
oF = —%VZ +k Equation 2.18
ow  (H-w)
La substitution par I'équation 2.17 donne la rardeutour du point d’équilibre :

oF 2kw i
=—-—<+Kk Equation 2.19

ow (H —W)

Le point d’'instabilité est donné p%rllz’— =0, ce qui donne
W

1 . .
W= 5 H Equation 2.20

La substitution de I'équation 2.20 dans I'équathh7 donne la tension de commutation a
laquelle le systeme devient instable :

8 kH?® .
V, = 2—7 - S Equation 2.21
0

Cas d’une poutre rectangulaire encastrée-libre

Considérons une poutre rectangulaire de longuede largeut et d’épaisseut encastrée a
une extrémité et libre a l'autre et une tensibappliquée a la poutre par rapport a un plan de
masse fixé a une distaneék La force électrique par unité de longueur quiketee sur la
surface inférieure de la poutre est donnée papt&ssion suivante :

1 el
qelec = E—V 2

(H -wx))

Equation 2.22
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Une solution analytique de I'équation d’équilibre th poutre pour une force électrique
représentée par I'équation précédente n’est pashpesSelon Choi et al. (1997) [CHOI 97],
dans le cas de faibles déformations, il seraiewté considérer le développement par la série
de Taylor de I'expression de la force électrostaimgye.:

q _I_gvz 1wy, Equation 2.23
elec 2 H2 H3 q '

En Annexe 1 nous présentons le calcul de la démheda poutrev(x) et de sa constante de
raideurk(x) en considérant seulement le terme constant dertz e Ce calcul permet
d’introduire le calcul itératif par couplage failppeoposée par Dufour et al. et qui permet de
converger vers une position d’équilibre de la po@r de calculer aussi la tension de pull-in.
Le calcul de la tension de pull-in de la poutrecemsidérant les deux termes constant et
linéaire de la forceeec €St aussi présenté en Annexe 1.

Le Tableau 2regroupe les expressions de tension de pull-inesges différentes études
analytiques et la valeur du déplacement de I'extérde la poutre pour des structures
rectangulaires et circulaires.

Tension pull-in Déplacement  deStructure considérée
I'extrémité au pull-
in
degre del Vo,on == =.02—; W_. . = 033H | Plans paralléles
liberté 27 £,S L'g, pull=in
Taylor 343 Poutre rectangulaire
Et°H
(cste+ Veurdn =4 a2 i
terme L',
linéaire)
Dufour 3143 3143 Poutre rectangulaire
4 |Et°H Et°H
(1999) Vout-in _f\/ £, - \/0'2 |—4€o Wpull—in = 015H
Osterberg Et3H 3
(1997) Veur-in = | 028 ™ W, = 021H | Poutre rectangulaire
(1+ o.42|j L, P
Dequesneg Et3H 3
(2002) (1| Vpyin = |02 W_ . . = 033H | Poutre rectangulaire
seul degré 1+ 0421 Lie, pull=in
de liberté) I
Dequesnes SER®H 3
(2002) (1| V., =0.4472 W, = 033H | Poutre cylindrique
seul degré 1+ 042 8H g P
de liberté) TR
K I VTIP - VPI P I d
e et al| "™ / TP’ outre cylindrique
1+ K

(2005)
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KTIP ~ ZSH(H + &xt)z&xt]]/3
L

2
v, = ogs 1+ EH° H (20 [ET
oL° L R« )\ &
Notre

modéle 2ER w,,. req(req+2Rext)acosrf( W

= 033H

(1seul Viuicin = T pull=in Poutre cylindrique
degré de %o
liberté)
_H 2H
Weq —E et req —?

Tableau 2 : Tension de pull-in pour des poutres astrée-libre : comparaison entre plus méthodes

Nous pouvons constater que I'expression de pull-issue du calcul itératif proposé par
Dufour et al. est identique a celle du commutateua plans paralléles. En considérant les
termes constant et linéaire de la décomposition esérie de Taylor de la force
électrostatique nous sous-estimons la force réellappliquée a la poutre et par
conséquence l'expression de pull-in obtenue est sstimée, celle-ci est au moins deux
fois supérieure a celle calculée par les autres meleés pour une poutre rectangulaire. Le
rapport entre la tension de pull-in calculée par Oterberg et al. et celle proposée par
Dequesnes et al. est de 1.18. La tension de pullealculée par Dequesnes est inférieure a
celle de commutateur a plans paralleles car elle nsidére les effets du champ aux bords.

Nous allons nous intéresser par la suite aux modslel’Osterberg et al., de Dequesnes et
al. qui semblent mieux correspondre au cas d’'une pdre rectangulaire. Nous allons
aussi proposer une amélioration du modele de Dequess et al. appliqué a une poutre
cylindrique et présenter le modele de Ke et al.

Modele d’Osterberg et al. [OST 97]:

L’expression de la tension de pull-in proposée@sterberg et al. (1997) s’exprime par:

3 3
V = |028 EUH Equation 2.24

Pull=in
[1+ 0.42” L',

Pour justifier cette expression nous l'avons cor@épar I'expression de la tension de pull-in
d’'un commutateur a plans paralléles a un seul ddgtiberté :

8 kH?® .
Vpull—in =475 Equation 2.25
27 £,S

En effet, le commutateur a base de poutre encagtréea été modélisé par un commutateur a
plans paralléles. La surfa&sl.L de 'armature est considérée égale a la surfdéeenre de
la poutre avec un gap initial égalHa La constante de raidewdrdu ressort est obtenue en
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considérant le rapport entre un chargement unifderieng de la poutre et le déplacement

. .. 8El
correspondant de son extrémike= 8L3
La tension de pull-in du commutateur est ainsi éenpar I'expression :
kH*® Et°H°® ,
Vouicin = 8 =./02—; Equation 2.26
27 £,S L*e,

En comparant la derniére équation obtenue avegrission proposée par Osterberg et
al.(1997) :

3 3 3 3
V = |028 ECH = 14 0.2 EUH Equation 2.27

Pull=in 4
(1+ 0.42Tj L, [1+ o.42'|4j L&

On constate gu’il y a un terme correctif

(1+ O.42||_Ij

qui a été rajouté pour prendre en compte le fag t@valuation dek a fortement été
approximée (numérateur) et que les effets de bt pas été considérés (dénominateur).
Ces termes de correction ont été obtenus par ohesations numériques.

Une valeur approximative du déplacement de I'exti@ie la poutre pour lequel le pull-in a
lieu est obtenu en substituant I'expression deelssibn de pull-in (équation 2.27) dans
'équation du déplacement de I'extréemité de la powibtenu pour une force électrostatique
constante (Annexe 1):

3 4 ., _3 SL“( EtSHSJ 1 1

W, =——\z == = 021H
pull=in 2,3 " pull=in 2.3 4
4EHT 4EHT Leo 14 o.42'|4 j [1+ o.42'|4 j

Equation 2.28

Dans une configuration plane sans effet de bovd,;_,, = 021H

Ce résultat s’écarte notablement des résultats mgunes obtenus par Cheng et al. (2004)
[CHE 04] montrant que le pull-in a toujours liewpo w_, . = (045- 047)H

pull=in
Modéele de Dequesnes et al.:

Desquesnes et al. (2002) [DEQ 02] ont approximédeportement électromécanique du
commutateur a base de nanotube encastrée-librée pandéle unidimensionnel a un seul

degré de liberté de commutateurs a plans parallBkess leur modeéle, le nanotube suspendu
au dessus du plan de masse est représenté parnugiteire plane rectangulaire paralléle au
plan de masse. Le seul degré de liberté de I'ammatst donc le gap uniforme entre le
nanotube droit et le plan de masse. Ce gap esti @éfinme étant la distance entre I'extrémité
du nanotube et le plan de masse. L'épaistede I'armature est égale au diametre du
nanotube et la largelirest calculée de telle sorte que le moment quaditile la section de

armature soit égal a celui de la section du nabet Nous rappelons que le moment
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: : : tel
guadratique de la section rectangulaire de I'arneagist | ZE' Pour un nanotube de rayon

R le moment quadratique s’exprime ;bar%R“. Pour obtenir un moment quadratique de la

section rectangulaire égal au moment quadratiqueashotube cylindrique, il faut=——.

Par ailleurs, la constante de raideur considérés da travail est celle calculée dans le cas

8ElI

d'un chargement uniforme appliqué au nanotube eeltek = ——
L

L’expression de la force électrostatique considéstda suivante :

_EJLVE( 2 .
Oetec = 2 1+— Equation 2.29
2r 71l

avec le premier terme qui correspond a la capdeitdeux plans paralléles et le second terme
qui correspond a la correction da a I'effet du chaaax bords.

L’expression finale de la tension de pull-in obteran prenant en compte les effets de bord
(terme de correction proposé par Osterberg eO8.1]97]) est donnée par :

3
Voui-in = s kH Equation 2.30
27 4H
1+ |lLe,
3l

En remplacent la raidelrpar sa valeur dans I'expression de la tensionutlarg on obtient :

3 3 3 3
= |op—EtH - 04472/ EtH Equation 2.31

Vv
(1+ 0.42Tj L'e, (1+ 0.42Tj L'e,

En remplacant | par son expression en fonction d&, I'expression finale de tension de
pull-in obtenue pour un commutateur a base de poug cylindrique devient:

3
=0.4472 8ER'H Equation 2.32

VPuII—in 8H
(1+ 042)'—“50
3R

Discussions :

Dans le modele proposé par Dequesnes et al. ldacegde raideur du ressort est calculée a
partir du module de flexio&l du nanotube. Cette condition a permis de caldalérgeurl

de I'armature en fonction du ray&du nanotube en considérant que le nanotube eglis®d
par une poutre rectangulaire de méme raideur. Cepenl serait judicieux de vérifier si la
force électrostatique appliquée sur la surfidcele I'armature est identique a celle appliquée
réellement sur la surface du nanotube de ré&ga@t de longueut pour une méme tension
appliguée et un méme gap.
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Pour cela nous allons calculer le rapport de lada@ectrostatique considérée par Dequesnes

et al. dans le cas de plans paralléles prenachrapte I'effet de champ aux bords sur la force
appliguée au nanotube calculée par Ke et al., sigaé paB ce rapport:

g JLV? (1+ ZrJ TEN ?.L

B= Uetecrs /qelec—tube - or 2 E r
T+ 2R)acosﬁ[1+ Rj

Equation 2.33

I 2r 7 .
B= o 1+ P ; Equation 2.34
' TS e+ 2R)acoshz(1+ Rj
aved =%.
8

Nous avons calculé ce rapport pour des nanotubasyim 20nm, 40nm et 1.5um et de

longueurs respectives de 2um, 5um, 70um en coasidér gapr compris entre L/ 30 et L/5
(hypothése de faible déformation).

Rapport entre les forces électriques plans paralleles et plan-NTC pour R =20nm

Rapport B

Figure 2.14 : Rapport entre la force électrostatiguexercée sur une armature plane de surface I.L
et celle exercée sur un nanotube R=20nm et L= 2um
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Rapport B

Rapport entre les forces électriques plans paralléles et plan-NTC pour R =40nm
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Figure 2.15 : Rapport entre la force électrostatig@exercée sur une armature plane de surfdde
et celle exercée sur un nanotube R=40nm et L=5um

Rapport B

Rapport entre les forces électriques plans paralléles et plan-NTC pour R =1.5um
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Figure 2.16 : Rapport entre la force électrostatigexercée sur une armature plane de surface I.L
et celle exercée sur un nanotube de R= 1.5um ef7/DEm

D’apreés les tracés des trois figures précédentess constatons que le rappBrest différent
de 1, il varie entre 0.85 et 1.7. Ce rap@rtiépend fortement du gapet du rayonR du

nanotube. Le rapport de la tension de pulMg., we Calculée pour le cas ou la force
s’exerce sur un NTC sur la tension de pulMp,_;,, calculée dans le cas de plans paralléles

est donné par :

\Y,
\%

pull=in//

Ce rapport est compris entre 0.92 et 1.3.
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Notre modéle de calcul de tension de pull-in d’'unammutateur a poutre cylindrique:

Nous proposons donc, pour pallier a I'erreur faitela valeur de la force électrique appliquée
au nanotube en considérant celle appliguée a undrepaectangulaire, un modele
unidimensionnel similaire au modele de commutatearplans paralléles dans lequel
'armature mobile est remplacée par un nanotube.

La force électrostatique par unité de longueur gjexerce sur le nanotube est donnée par
I'équation 2.14 :

2v2 2.1,

qélectrique =
2 Jr(r +2R)acoshz(1+|;j

EN?

(1+f,)

Nous avons évalué l'effet des charges concentrée$extrémité pour les mémes cas de
calcul précédent deB et nous avons trouvé que le termi@+ f_) O1.

TEN %L

Jr(r +2R)acoshz(1+;j

L = kw=

A I'équilibre : F Equation 2.36

elastique — qélectrique

_2H
“T 3
le déplacement et le gap respectifs pour lesqgagisill-in a lieu dans le cas de commutateur a
plans paralléles, I'expression de la tension pukst la suivante :

etr

8El . . . R . . H
aveck :?. La tension de pull-in est égale a la tensionutéé pourw,, =§

re le
kweq1 [loq(Feq + 2R)acoshz[1+ R‘:J 2ER4weq1 [Foq(Foq + 2R)acoshz[1+ R“j

\% -in =
Pul L7Z, L's,

Equation 2.37

Un second modéle de calcul de la tension de pudlim commutateur a base de poutre
cylindrique est présenté ci-apres.

Modele de Ke, Espinosa et PugniKE-1 05, KE-2 05, KE 05pour un nanotube encastré-
libre :

L'étude de Ke et Espinosa est composée de deueqald premiére comporte une analyse
numerique de la répartition de charge dans un ¢ytedrique fini, suspendu au dessus d’un
plan de masse infini [KE-1 05] et la deuxiéme gasdffectue une analyse non linéaire du
systeme. L'équation d’équilibre non linéaire a &6olue numériquement pour prédire la
tension de commutation. Le rbéle de la concentratibm charge dans [Iactuation
électromécanique de la structure a été analysa,uh effet significatif sur la tension de
commutation [KE-2 05].

L’expression analytique de la tension de commutasi@été donnée par Ke et Pugno [KE 05]
en prenant égale a zéro les deux premieres dérdedénergie libre dans le systeme. Les
forces de Van der Waals ont été négligées.
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Par conséquent, la tension de commutation pouoomutateur a base de nanotube de type
poutre encastrée-libre a été estimée par:

2
Vp, = 0851+ 8H2 izln 21 B Equation 2.38
oL” L Rext /\ €0

En prenant en compte I'énergie supplémentaire céenall’extrémité libre du nanotube et en
suivant la méthode analytique décrite dans [KE [@5ferme additionnel de correction pour la
charge concentrée a I'extrémité fournit I'équation

VPTIIP — 2 KTP = 255(H + Rext)2 Rext]]/g

/1+ K TP ' L

Equation 2.39

Le Tableau 3 reporte des valeurs de tension derpaoltenues par la résolution analytique et
numerique pour différentes géométries de structameplement ou doublement encastrées
[KE-2 05]. Pour les structures simplement encastréeffet des non linéarités n’est pas tres
influent, les charges accumulées a I'extrémité ismhi significativement la tension de
commutation.

Table 1 Comparison between pull-in voltages evaluated numerically and theoretically {[24,25]) by Egs. (10) for doubly (D) and
singly (C) clamped nanotube devices, respectively, E=1 TPa, Bj,=0. For cantilever nanotube device the symbol (w) denotes that
the effect of charge concentration has been included.

} Vor [V] Ve [V]
Ve [V] Vi [V] (theo. (num.
H L R=R_, (theo. (num. non- non-
Case BC [nm] [nm] [nm] linear) linear) linear) linear)
1 D 100 4000 10 3.20 318 9.06 9.54
2 D 100 3000 10 5.60 5.66 16.14 16.95
3 D 100 2000 10 12,81 12.73 36.31 38.14
4 D 150 3000 10 9.45 0.43 38.93 4092
5 D 200 3000 10 13.53 13.52 T73.50 7709
] D 100 3000 20 19.21 18.74 31.57 3216
7 D 100 3000 30 38.57 EYNY. 51.96 5063
8 5 100 500 10 27.28w) 27.05(w) 27.52(w) 2741 (w)
9 5 100 500 10 27.28(w) 27.05(w) 30.87 3l.e6

Tableau 3 : Comparaison entre les tensions pull-idvaluées numériquement et analytiquement

Analyse et discussions:

Au final plusieurs modéles ont été proposés pouorptabiliser la tension de pull-in pour une
poutre rectangulaire et cylindrique. Pour les pesitiectangulaires, le calcul de Dufour et al.
aboutit a une formule de la tension de pull-in tdpre a celle de commutateurs a plans

paralleles. Osterberg et al. rajoutent un termecaleection a cette derniere

formule pour prendre en compte I'effet du champ bards (dénominateur) et le fait que la
constante de raideur est approximative (numératdizr)tension de pull-in calculée par
Dequesnes et al. reprend celle du commutateur rgs aralleles et lui rajoute le terme
correctif proposé par Osterberg et al. pour premire&eompte uniquement I'effet du champ
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aux bords. La tension de pull-in proposée par @stgret al. est 1.18 fois supérieure a celle
proposée de Dequesnes et al.

Le modele unidimensionnel considere un chargemeifdrne, cette hypothese n’est valable
gu’en tres faible déformation. Pour des fortes dé#dions, le chargement est non-linéaire
puisqu’il est lié a la déformée du nanotube, dansas la constante de raideur adéquate est
comprise entre deux cas extrémes : le premier casmachargement uniforme s’applique au

nanotubek = 8E

E et le second cas ou une force ponctuelle s’appligu’extrémité du

3El . . . .
nanotubek :? lorsque le nanotube subit une forte déformatiompedant il n'est pas

possible d’évaluer précisément la raidkwlu nanotube puisque cette derniére évolue avec la
distribution de la force électrique qui évolue endtion de la déformée. En considérant un
chargement uniforme appliqué a la poutre sa cotestde raideur est surestimée. Ainsi pour
compenser l'erreur faite sk un terme correctif multiplicateur inférieur a 1lvdat étre
rajouté.Cependant le terme proposé par Osterberg et al. ede 1.4, c’est donc pour cette
raison que nous n’allons pas retenir le modele d’Qesrberg et al. Nous allons par la suite
utiliser le modéle de Dequesnes pour le calcul dentsion de pull-in d’'un commutateur a
base de poutre rectangulaire.

Pour une poutre cylindrique, Dequesnes et al oaptédeur modéle en prenant en compte le
module de flexion du nanotube mais ils ont congidérforce électrostatique s’exergant entre
deux plans parallele®Nous avons amélioré ce modele en remplacant 'armate mobile

par un tube cylindrique tout en considérant un déphcement parallele au plan de masse.
Ke et al. ont proposé une formule permettant de pmedre en compte les non-linéarités de

la force électrostatique, la forme cylindriqgue du mnotube de carbone ainsi que I'effet
des charges cumulées a I'extrémité du nanotube.

Nous proposons par la suite de comparer le modelRatjuesnes et al. adapté au nanotube,
notre modele ainsi que celui de Ke et al. en traatension de pull-in en fonction du gap
initial H pour plusieurs nanotubes de carbone de rapporsrohe de 10, 20, 30 et 500. Le
gap initialH considéré est compris entre L/30 et L/5 (hypothstible déformation).

. R=5 nm, L=5um et E=0.8TPa
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Figure 2.17 : Tension de commutation pour différentgaps pour une méme géométrie de
nanotube. R=5nm, L=5um, E=0.8TPa. Le rapport derfeg du NTC est de 500.

Nous pouvons remarquer que pour un rapport de folen&00 I'écart entre les deux tensions
calculées par notre modéle et celui modele de Kelas faible que I'écart entre les deux
tensions calculées par le modéle de DequesnefietieKe et al.

R=50 nm, L=3pm et E=0.8TPa
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Figure 2.18: Tension de commutation pour différentgaps pour une méme géométrie de
nanotube. R=50nm, L=3um, E=0.8TPa. Le rapport denfee du NTC est de 30.

Pour un rapport de forme de 30 l'erreur relativdreerdes différents modéles devient
négligeable.

R=25 nm, L=1pym et E=0.8TPa
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Figure 2.19: Tension de commutation pour différentgaps pour une méme géométrie de
nanotube. R=25nm, L=1um, E=0.8TPa. Le rapport denfe du NTC est de 20.

Pour un rapport de forme de 20 le modéle de Kd.et'écarte des deux autres modeles
lorsqueH diminue.
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R=50 nm, L=1pm et E=0.8TPa
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Figure 2.20: Tension de commutation pour différentgaps pour une méme géométrie de
nanotube. R=50nm, L=1um, E=0.8TPa. Le rapport denfe du NTC est de 10.

L’écart entre les tensions calculées par notre teoetecelui de Dequesnes est trés faible. Le
rapport entre ces deux tensions a été calculé gréuaent.

. Vo
Son expression est2-n-twe — /g
pull=in//
Pour des rapports de forme inférieurs a 20, le gadiminue est devient du méme ordre
gue le rayon. En effet, le gap est lié a la longueihypothése de faible déformation).
Cependant le rayon n’est désormais plus négligeabtievant le gap (voir Figure 2.20). Le
modele de Ke et al. n'est ainsi plus valable puisgudans I'expression de la tension de

. 2H , — . .
pull-in le terme In(— tend vers zéro ainsi que la tension de pull-in. D& ce cas notre

Xt

modele peut s’avérer plus précis que les deux ausenodeéles.

Cependant Pour obtenir une meilleure précision aleut; les méthodes basées sur des
techniques numériques sont préférables. De ce fails avons développé une solution
numerique dans la suite du chapitre.

2.3.3.3Nanotube encastré-libre : Solution numérique

Le systeme possede deux degrés de liberté cempliieecalcul de la déflexion et du point de
déséquilibre plus compliqué a déterminer. Dansaseune solution analytique de la déformée
du nanotube ne peut étre trouvée. Nous présentms ld suite le calcul numérique de la
déformée du nanotube actionné par une force étatigue et le calcul de la tension de
commutation.

Nous rappelons quev(x) est la déformée du nanotubegst la position le long de I'axe

longitudinal du nanotube. La résolution numérique équation différentielle d’ordre 4,
correspondant au probleme physique d’actionnememtathotube par couplage fort entre la
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mécanique et |'électrostatique, doit tenir compe donditions aux limites. A I'encastrement,

la déflexion du nanotube est nulle_, = & la premiére dérivée de cette déflexion est
dw s 1 f .
nulle{d—} =0. A I'extrémité libre du nanotube les dérivéesdi®mne et quatrieme de la
X x=0

. d’w d®w , .
deflexion du nanotube sont nulles;——- =0 et 3 =0. La méthode numérique
x=L x=L

utilisée pour la résolution de cette équation asnéthode de Simpson proposée par Matlab
sous la fonction « bvp4c ». La fonction bvp4c « Bdary Value Problem » ou probleme de
valeurs aux frontieres est celle qui convient aengrobleme, la fonction ODE « Ordinary
Differentiel Equation » est aussi capable de résoukks équations différentielles mais ne
prend en compte que les conditions initiales diblgrae.

Approximation de la force électrostatique par un deeloppement limité en série de

Taylor :
La force électrostatique linéique appliquée au hewest donnée par I'équation 2.14 dans:

—1V2dC— EN?

qélectrique . . -
2 dr 1/r(r+2R)acoshz[1+;J

Cette expression peut étre réécrite en fonctioaddéflexionw du nanotube qui est la
solution de I'équation d’équilibre, en remplacantpar H-w, équation 2.11. La force
électrostatique linéique varie en fonction de [exéon w du nanotube.

TEN ? AV

wj_f(W,H,R)

Equation 2.40
JH-wW)(H -w+ 2R)acoshz(1+HR

qelec =

En utilisant telle quelle I'expression de la foélectrostatique linéique le programme ne peut
pas aboutir au calcul d’'une solution numériquestinécessaire de remplacer le dénominateur
f(w,H,R) de la force par un polynédme en faisant un dévedommt limité autour de zéro.

Le polynéme doit étre valable sur tout I'intervatle variation du gap r méme au-dela du gap
ou le déséquilibre de la structure a lieu.
Le développement limité au point a d’'une fonctionohsiste a décomposer f en série de

. e f("(a .
Taylor selon I'expressmrﬁ(x):Z(x—a)“.¢ . Dans un premier temps, nous avons
5 n!
opté pour le calcul numérique des dérivées d’ordpesqu’a I'ordre 10. Nous avons trouvé
une forte erreur d’approximation, cette erreur délag de la résolutiodx considéreée.

Nous avons abandonné cette méthode pour un cacubhdonction « Taylor » de Matlab.

Nous avons considéré I'exemple étudié par Dequeshes.: un nanotube de 5.45 nm de
rayon, une longueur de 2.5 um et un gap initiad@@ nm. La force électrostatique linéique et
son approximation par Taylor & I'ordre 18 sont priéées par la Figure 2.21 pour une tension
appliqguée de 1 V. Le développement a I'ordre 18nésessaire pour réduire I'erreur relative
en dessous de 310 Une erreur relative entre la force électrostaioéelle et son

développement limité par la fonction « Taylor » Matlab est présentée par la Figure 2.22.
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Cette erreur varie de T@our un gap de 390 nm ou la force est faible 83pbur un faible
gap de 30 nm ou la force devient trés grande.

x 10" Force électrostatique linéique pour 1 V,R=5.45 nm, H=390nm

1.4 T T T T T T T
Expression réelle
1.2k DL Taylor i
l . -
~ 08 .
3
O
S
L 0.6F B
0.4r R
0.2 R
0 1 1 1 1 1 1 1
0 50 100 150 200 250 300 350 400

w(nm)

Figure 2.21: Tracé de la force électrostatique digue et de son approximation en fonction de la
déflexion w du nantotube. R=5.45nm, H=390nm

Erreur relative entre la force réelle et son développement limité
0.025 T T T T T T T

0.02 - B

0.015 B

0.01+ A

0.005 - A

Erreur relative pour V = 1V
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w(nm)

Figure 2.22 : Erreur relative entre la force éledstatique linéique et son développement limité a
'ordre 18. R=5.45 nm, H=390nm

Nous supposons que la précision d’approximatiorrale est suffisante. Pour calculer une
solution numérique de la déformée nous avons ram@pgidéflexion du nanotube w par une
variable adimensionnelle= w/L pour éviter les ordres de grandeur tres faiblesésigrands
dans le calcul numérique.
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dy TEN
dx’ f()

limité de /(H - y.L)(H - yL+2R)acoshz(1+ RyL)

Dans ce cas I'équation d’équilibre dewengl— avec f(y)le développement

Premier exemple de structure :

Nous pouvons maintenant procéder au calcul deftardée du nanotube. Nous considérons
'exemple donné par Dequesnesaktd’'une nanopince formée par deux nanotubes deng45
de rayon ayant un module de Young de 1 TPa, lex danotubes sont séparés de 780 nm.
Nous effectuons le calcul pour un commutateur aassformé par un nanotube séparé de
390 nm du plan de masse. Par symétrie nous powesdrare le résultat correspondant a un
commutateur de type nanopince. La déformée que aoniss calculée et celle calculée par
Dequesnes et al. pour une tension de 4 V appliquéeommutateur type nanopince sont
présentées par la Figure 2.23. La déflexion detréewité du nanotube que nous avons
calculée pour une tension de 4 V est de 107 natigaque Dequesnes et al. ont calculé pour
la méme tension une déflexion de 220 nm.

0.8

0.8 T T T T T ‘ ‘ =]
Computed for 4 V F N Zt-npgiral;.lloer:‘ts
0.78 T
075} 1
0.76} =
£ E
5 3 o7t
% 0.741 =4
£l 8
g 8
5 0.72 % 065/
g [&]
0.7+
06F |
0.68
0.66 . . . . . .
0 0.5 1 1.5 2 25 3 0‘550 05 1 5 2 25
Position, x en pm Dlstance {um)

Figure 2.23 : Tracé de la déformée du nanotube patre méthode de calcul (courbe a gauche) et
par Dequesnes et al. (courbe a droite) V=4 V, R4%nm, L=2.5 um. Les deux NTC sont séparés

de 780 nm.

La Figure 2.24 illustre le tracé de la déforméendnotube pour une tension appliquée de
4.64V égale a la tension de pull-in, la déflexioaximale atteinte est de 214 nm, cette valeur
correspond a 54.8% du gap initial, et a 8.5% dergueur du nanotube. La commutation
dans une structure a deux plans paralleles a lbew pn déplacement égal au tier du gap
initial, ici nous dépassons largement cette valeur.
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Déflexion du nanotube avant la commutation
0.8 . . T

Computed for 4.64 V

0.75

0.7+

0.65

Déflexion, w(x)en um

0.6
X: 2.5
Y:0.5663

0.55 | | | | |
0 0.5 1 1.5 2 25 3

Position, x en pm

Figure 2.24 : Tracé de la déformée du nanotube atEncommutation pour une tension de 4.64 V

Notre calcul de la déflexion de I'extrémité du na® en fonction de la tension appliquée
ainsi que le calcul de Dequesnes et al. sont pi&s@ar la Figure 2.25.

Nous avons calculé une tension de commutation@#e M, proche de la tension de pull-in de
4.65 V calculée pour ce méme exemple par Dequesnas [DEQ 02], Figure 2.25. Ce
résultat a été aussi conforté par le calcul deedetision de pull-in par I'expression fournie
par Ke et al. [KE 05]. La tension ainsi obtenuedsstt.7 V si nous ne tenons pas compte de
I'effet des charges cumulées a I'extrémité du naloetet elle est de 4.48 V si nous tenons
compte de ces charges. Akita et al. [AKI 01] ontsoré expérimentalement une tension
supérieure a 4.5 V pour un commutateur de typemiace.

Tip deflexion vs applied Voltage UE_ T
0.8 T T T T T = simulation
07l O expernments | |
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e u E
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S 05r i Y:05663 c
2 : o
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2 04f : | gu
I3 . 5=
o Q
= 3 o
2 03 : i D.U 3r
c : = - 25um -
2 : F J — ! n=tor
g 021 . 1 0 o i
a .
0.1r . B o1 I _—
0 L L L L H L 0 N L .
0 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5 6
Tension, V Applied voltage (V)

Figure 2.25: Déflexion de I'extrémité du nanotuben fonction de la tension appliquée, notre
calcul numérique (courbe a gauche) est identiqueelui de Dequesnes et al. (courbe a droite)

Nous pouvons donc conclure que notre calcul dans cas de faible déformation est trés
proche des mesures expérimentales et des simulatiouatilisant les modéles de Dequesnes
et al. et Ke et al.

Deuxieme exemple de structure :
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Pour bien évaluer notre méthode de calcul de dé&ferdu nanotube permettant de déterminer
la tension de commutation, nous avons considérgeaaond exemple cité par Ke et al. [KE
05] pour lequel nous avons calculé la déflexion’eetrémité du nanotube pour différentes
tensions appliquées au commutateur, Figure 2.26.abetube posséde un rayon de 23.5 nm,
une longueur de 6.8 um et un module de Young d®4d, le gap initial est de 3 um. La
tension de commutation calculée par notre simulagit de 50.3 V et celle calculée par Ke et
al est de 47.8 V et celle mesurée expérimentalepwtrite 48 V.

Cette différence de l'ordre de 4% entre notre dabtua valeur mesurée peut étre due a la
contribution des charges cumulées a I'extrémiténdootube et qui ne sont pas prises en
compte dans notre calcul. Cette différence pouétnd liée a la précision de la mesure du
rayon du nanotube mais celui-ci a été déterminé gimervation d’image TEM haute
résolution [KE 05]. Elle peut étre liée a la prémisdu calcul qui utilise un modéle valable en
faible déformation. En effet le nanotube subit deélexion égale a 24% de sa longueur. Pour
vérifier si le modele est valable pour cette valderdéformation nous allons vérifier si nous
respectons I'’hypothese de faible déformation gppsse quetg(@) =@ aved l'angle formé

entre le nanotube avant déflexion et le nanotulvésagéflexion. Nous avons dans notre
w . . . L .
castg(@):t = 0243, ce qui correspond a @+ 0239, angle maximal obtenu supérieur a

'angle réel formé par la déformée du nanotube. Daa cas I'erreur d’approximation
maximale commise est de 2%. Cette erreur pouroatribuer a la différence de 4% entre la
tension calculée et celle mesurée. Nous pouvong aommsidérer que notre calcul est
acceptable pour des déflexions allant jusqu’a 24%dongueur.

L=6.8um, Rext=23.5nm, H=3pm, E=1TPa

N
ul
T

N
T

X:50.3

Y:1.343

Déflexion de I'extrémité, w(L)en pm
P
- [6;]
Il

0.5 b

I I 1 I
0 10 20 30 40 50 60
Tension appliquée en V
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Comparision between experimental data and analytical

] prediction of cantilever nanotube in finite kinematics regime
3 -- -- W ..
g ‘ - .
] - . -
2.5 ~
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-
-
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Bl  Experimental Data 1
17 ]
= = = Analytical result 1
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Figure 2.26 : Déflexion de I'extrémité du nanotuben fonction de la tensionr. Courbe supérieure
correspond a notre calcul, Vpull-in=50.3 V, en béstracé de Ke et al. [KE 05], Vpull-in mesurée
estde 48V et celle calculée est de 47.8V

2.4Conception de commutateurs a base de NTC
individuels
Dans cette partie, nous proposons de concevoatamutateurs de type nanopince a base de

nanotubes de carbone verticaux comme le montréglard=-2.27 afin de pouvoir les réaliser
par les procédés de fabrication et de croissancauetubes a notre disposition.
& !

Figure 2.27 : Schéma du commutateur €électrostatiqiygpe nanopince actionné par une tension
VDC

Les modeles électromécaniques de calcul de terdgopull-in proposés dans la partie
précédente du chapitre sont valables pour des namoatateurs classiques (voir Figure 2.28)
(nanotube-plan de masse; I'électrode formée paraleotube est mobile). Pour obtenir le
modele correspondant a un commutateur de type mangmous considérons la symétrie du
systeme.

Figure 2.28 : Nanocommutateur constitué d’un nandie mobile et d’'une électrode fixe
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La conception d’un nanocommutateur consiste a idner ses dimensions qui lui permettent
de satisfaire un cahier de charges bien défim. cahier de charges comporte les
spécifications du systeme final :
- le systeme doit opérer a des tensions raisonnabktsaccessibles (~1V- ~20V)
- le nanotube ne doit pas subir de fortes déformatian; gap (L/30-L/5)
- la réalisation ne doit pas nécessiter des procédds realisation technologiques
difficiles a mettre en ceuvre.

Le calcul de la tension de pull-in nécessite lanaissance préalable des dimensions du
nanotube utilisé et le module de Young des nanstubeus disposons de nanotubes de
longueurs et diamétres bien défindependant, leurs modules de Young sont inconnus,
pour cela nous considérons une valeur de 0.8 TPayoles nanotubes synthétisés par
CVD et une valeur de 0.4 TPa pour les nanofibres sthétisées par PECVD.

2.4.1Commutateur a base de nanofibres de carbone 1dalda tension Pull-in

Le calcul de la tension de pull-in en fonction dypgpour un commutatenanofibre-plan de
masseest présenté par la courbe de la Figure 2.29. Moasidérons que le commutateur
fonctionne en faible déformation, et donc le gapievantre L/30 et L/5. La nanofibre de
carbone considérée possede une longueur de 1l.6umayan de 40nm et un module de
Young supposé de 0.4 TPa. Les tensions calculéas setre modéle sont comprises entre
8V pour un gap de 53nm et 75V pour un gap de 320 nm

Pour une nanopince les tensions de pull-in attendaeont comprises entre 16V pour un gap
de 106nm et 150V pour un gap de 640nm.

Pour un gap entre nanofibres de 200nm (pdt00nm, Vpull-in=18Vde la Figure 2.29), la
tension de commutation de la nanopince que noussasalculée numériquement (voir Figure
2.30) est de 42.4V contre 32V par Ke et al. et &Y notre modele analytique. Le point La
Figure 2.30 présente le calcul numérique de laegigfth de I'extrémité de la nanofibre en
fonction de la tension appliqguée entre la nanofidraun plan de masse. La déflexion de
'extrémité du NTC pour lagquelle le pull-in a liest de y= H-0.047H=0.%8

R=40 nm, L=1.6pm et E=0.4TPa
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Figure 2.29 : Variation de V pull-in en fonction digap H d’'un commutateur nanofibre-plan de
masse. Trois modéles sont représentés. Vpull-incestprise entre 8 V pour un gap de 53nm et 75
V pour un gap de 320nm.
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Figure 2.30 : Déflexion de I'extrémité de la nandfie en fonction de la tension appliquée entre la
nanofibre et un plan de masse distant de H=100nn=1ll6pum, R=40nm. Vpull-in calculée
numériqguement est de 21.2V. Le pull-in a lieu poume déflexion de I'extrémité du NTC de 043

Analyse et contraintes

Compte tenu des dimensions des nanofibres, lacktion de nanocommutateurs présente des
contraintes, parmi lesquelles nous citons :

- laréalisation de croissances individuelles de fiares (diamétre = 80nm)

- la réalisation des dispositifs a gaps de dimenssabsmicroniques (106 - 586 nm)

Les croissances individuelles nécessitent obligatent des techniques de lithographie de
haute résolution comme la lithographie électronigoer la localisation de plots de catalyseur
de 80 nm de diamétre. Par contre, une maniere lierpau probléme de réalisation de
dispositifs a gaps submicroniques serait d’augmelategap entre les nanotubes tout en
augmentant leur longueur. En effet, pour une mé&nsion de commutation le gap dépend de
la longueur du nanotube mais a I'heure actuellddegueurs de nanotubes considérées sont
les longueurs maximales qui ont pu étre obtenueseparocédés de croissance disponibles
au laboratoire LCRE du CEA LITEN.

Le choix du gap pour le dimensionnement final dspdsitif avant fabrication se fait en
fonction de la tension de commutation souhaitée faite fonctionner le systéme. Pour des
gaps importants les tensions nécessaires a I'agioant sont élevées (plusieurs dizaines de

volts). Nous décrivons dans le chapitre de carisetiion électrique des commutateurs
'inconvénient inhérent aux tensions appliquées éevées.

2.4.2Commutateur a base de nanotubes synthétisés par CVD

Nanotubes synthétisés par CVD a partir d’'un catalysur en nickel :
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Ces NTC possedent une longueur de 2um et un diardét20Onm. Pour un fonctionnement
du commutateur en faible déformation les tensiomsudll-in sont de I'ordre de quelques
volts.

Nanotubes synthétisés par CVD avec un catalyseur éer:

Plusieurs hauteurs de tapis de nanotubes synthétisase d’'un catalyseur en fer peuvent étre
obtenues. Des tapis de NTC de 71um, 40 um, 20 pmadeeur ont déja été réalisés au
LITEN. Ces NTC possédent un diamétre moyen de 5S5hmdoac des rapports de forme
supérieures a 4000. Les tensions de pull-in cadeulén faible déformation pour des
commutateurs a base de ces NTC sont de I'ordre\du m

Analyse et contraintes de realisations de commutaies a base de NTC individuels
obtenus par CVD :

L'avantage de ce type de commutateurs est qu'ityesps a des faibles tensions réduisant
ainsi le risque de détérioration. Cependant las@i@bn de ces commutateurs par le moyen de
NTC individuel synthétisé par CVD n’est pas possibEn effet, pour les techniques de
croissance par CVD, l'alignement des NTC est deftet stérique dans le réseau et donc a la
présence collectif de nanotubes. Une croissandedielle de nanotube n’aboutirait pas a un
nanotube vertical et aligné, le nanotube ayantappart de forme trés élevé a tendance a se
courber. De plus des contraintes de réalisationn@ogique se posent, nous pouvons citer
notamment la localisation de plots de catalyseumn{dtre=20 ou 5nm) nécessaire a la
croissance et la réalisation des dispositifs a gdepdimensions sub-microniques.

Finalement pour réaliser des nanocommutateurs avedes nanotubes synthétisés par
CVD, nous allons opter pour la croissance de faisaex localisés de nanotubes. Les
éléments mobiles du commutateur de type nanopincerst deux faisceaux de nanotubes.
La réalisation de ces commutateurs accessible pagd procédés de lithographie optique
est possible et reste moins contraignante que la alésation par des procédés de
lithographie électronique.

2.5Conception de commutateurs a base de faisceaux de
NTC

2.5.1 Modélisation du comportement meécanique du maté(MuC-air) et
adaptation des modeles de calcul de tension derpull

Les modeles électromécaniques utilisés précédemmnesuts de la mécanique des
milieux continus décrivent le cas d’'une poutre silgige et s'appliquent a un nanotube unique.
Un faisceau de NTC ne posséde pas les mémes péspnecaniques qu’'un NTOans un
faisceau, les NTC ne peuvent pas étre considérési@pendamment les uns des autres,
'ensemble des NTC doit étre considéré comme un denbjet anisotrope. Un réseau de
NTC est un matériau composite constitué de NTC'adt,dl a une porosité définie par la
densité de NTC. Cette porosité tend a réduire soduie de flexion .Par conséquent, le
module de Young effectif du matériau (NTC-air) etrhoment quadratique défini pour une
géomeétrie de section donnée diminuent.
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Nous présentons par la suite le calcul du moduléaleng effectif du réseau de NTE,, par

la loi des mélanges, a partir du module de Younm dNTC, E;. Nous présentons aussi notre
calcul du moment quadratique d’'une section du é@iscde NTC rectangulaire et circulaire
par le théoreme de Huygens. Dans le cas d'uneoseactangulaire une formule analytique
du moment quadratique a été établie. Ce calcul @ediradapter le modéle électromécanique
initialement prévu pour une poutre classique errothtisant le module de flexion
correspondant au faisceau de NTC afin de calcaléerision de pull-in d’'un commutateur a
base de faisceaux de NTC localisés.

Moment
fléchissant

Nanotubes
subissant une
contrainte de
traction

Nanotubes
' subissant une
compression

\Axe neutre dela

section du
faisceau

Figure 2.31 : Schéma d’un faisceau de nanotubeslisgg en flexion. L’axe neutre longitudinal du
faisceau passant par le nanotube situé au milieu fdisceau ainsi que I'axe neutrd de la section
du faisceau ne subissent aucune contrainte. A deoitine section transversale du faisceau
contenant une section Al'un NTC a une distance y de I'axe neutre de la section du faisceau

2.5.1.1Calcul du module de Young effectif du faisceau

Nous avons effectué un calcul d’homogénéisationméeriau composite (NTC-air) pour
déterminer le module de Young effectif des faisge&a résistance a la traction des faisceaux
de NTC est la méme que pour les NTC individuelsl/9299]. Le module de Young effectif,
E;, d'apres la loi des mélanges, est donc donné par :

E,.A =NEA = E, =nEA Equation 2.41

avecN le nombre de nanotubes présents dans une seetisuridced,, n la densité de NTC
et A la surface de la section d’un NTC.

2.5.1.2Calcul du moment quadratique de la section du faisau

Dans un cas général, la déflexion d’'une poutreiompl a la fois des déformations dues a la
flexion et au cisaillement. La déflexion totale Essomme de ces deux types de déformation.
Le rapport entre la déformation due a la flexiocadte due au cisaillement augmente avec le
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rapport de forme de la poutre. L'effet du cisailarh devient négligeable pour des longs
faisceaux de NTC de petits diameétres [SAL 99]. isaitement a I'intérieur d’'un faisceau de
NTC traduit la faculté que les NTC ont a glisserl@s sur les autres.

Définition du moment quadratique

Le moment quadratique est une grandeur qui carseté&a géométrie d'une section et se
définit par rapport a un axe ou un point. Il estispensable pour calculer la résistance a la
déformation de la section. En effet, la résistatic@e section sollicitée selon un axe donné
varie avec son moment quadratique par rapport axeet

Le moment quadratique de la section du faisceaarafge la résistance a la déformation des
sections de tous les NTC. Ce moment est d'autam fdible que le cisaillement est
important.

Comportement en flexion d’un faisceau de NTC

Dans un faisceau dense de nanotubes de carbomgriesibes sont collés entre eux par les
forces de Van der Waals que nous appelons foréedubes. Lorsqu’on soumet le faisceau a
un moment de flexion, les NTC a l'intérieur du taau subissent des contraintes.

Nous faisons I'hypothése que les NTC ainsi quealsckau de NTC obéissent a la loi de
Hooke. Donc la contrainter, normale appliquée a la surface de la section danotube est

liee & son rayon de courbure par la relatigrF —E.y , E étant le module de Young du NTC,
P

p le rayon de courbure du NTC et la distance qui sépare le NTC de I'axe par rapport
auquel la section du NTC doit tourner (voir Fig@ral).

Lorsque le faisceau est soumis a un moment deofiexin certain rayon de courbure est
imposé a I'axe longitudinal du milieu du faiscehiaxe longitudinal ainsi que I'axe neutre de
la section du faisceau ne subissent aucune cotgradNous pouvons distinguer plusieurs
situations concernant les rayons de courbure diggatits NTC a 'intérieur du faisceau.

Un NTC, situé a une distance y de I'axe neutreadselction du faisceau, peut posseéder le
méme rayon de courbure que 'axe longitudinal dsctau si la contrainte correspondante a

E " . - : N
ce rayono, = ——.y peut étre supportée par les liaisons intertubassl2e cas, elle peut étre
P

transmise au NTC sans qu’il y ait glissement elgseNTC. Dans ce cas le cisaillement est
négligeable. Les sections des NTC tournent toutsua de I'axe neutre du faisceau (voir
Figure 2.31). Le moment quadratique de la sectiofagceau est donc égal a la somme des
moments quadratiques des NTC. Chaque moment digagrad’'un NTC est calculé par le
théoreme de Huygens par rapport a I'axe neutreidadau.

Par contre lorsque le rayon de courbure de I'axgraalu faisceau conduit a des contraintes
imposées aux NTC supérieures aux forces intertutsss contraintes sont soulagées par un
glissement entre les NTC. Les contraintes finaldniamsmises correspondent a des rayons
de courbure plus grands. Les sections des NTC ur@dnt pas autour de I'axe neutre du

faisceau. lls pourraient tourner autour de leuoppes axes s'ils étaient indépendants les uns
des autres. Mais dans ce cas, ils tournent plutdua des axes plus proches de leurs sections
gue lI'axe neutre de la section du faisceau. Er,effest trés difficile de situer ces axes mais
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nous pouvons dire que le moment quadratique tstainérieur a celui du cas de NTC non
glissants.

Il serait intéressant de noter que dans le casedfarce électrostatique qui s’exerce sur la
paroi du faisceau, des NTC peuvent étre arrachkesfaisceau résiste a la flexion et que la
force appliquée aux NTC de la paroi est supériadeeforce d’adhésion intertubes.

Dans notre cas, le faisceau de NTC se comportemugeanent comme une unité cohésive.

Compte tenu du rapport de forme de nos faisceaas allons considérer que le cisaillement

est négligeable. En effet, d’aprés les observaton®IEB des NTC synthétisés au LITEN par

CVD a partir d'un catalyseur en féroir Figure 2.32nous avons constaté que les faisceaux
de nanotubes courbés ont leurs sections qui toumdaur de son propre axe. Compte tenu
de la forme en zig-zag des NTC, le calcul de momeatratique considéré est approximatif

mais demeure plus réaliste que le calcul du momeatratique d’'une section pleine. Nous

avons donc calculé suivant cette hypothése le mbmedratique de la section d’un faisceau

cylindrique et rectangulaire.

P2—-177 ZRaslan ©81PB3A SiFe38 P2—-177 ZRaslan A1PRBR3A SiFe328
MY&—1 X1.88K 16.7m0m My8—B

Figure 2.32 : Photos MEB de faisceau de nanotubesibé, a droite grossissement de la photo de
gauche, les nanotubes de la paroi extérieure soéplis tandis ce que ceux de la paroi intérieure
sont pliés et en forme de zig-zag

Calcul du moment quadratique de la section du faisau :
Considérons une sectidh d’un NTC dont le barycentre passe par un Axearalléle a un
axe de référenas. Les deux axes sont séparés d'une distahcévoir Figure 2.33) Le

moment quadratique de cette section par rappoixa IA' est donné par le théoréme de
Huygens :

l,=1,+A.d? Equation 2.42

La démonstration du théoréme de Huygens est pésentAnnexe 2.
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Figure 2.33 : Schéma en coupe de la section d'un@T

Le moment quadratique d’'une section circulairer@eail’un NTC de rayom par rapport a
'axe A s’exprime par la relation suivante, son calculpessenté ednnexe 2 :

4
I, = TR‘% Equation 2.43

Nous avons calculé le moment quadratique totahdsettion du faisceau par rapport a I'axe
neutre A’ du faisceau en supposant une répartition unifateseeNTC dans le faisceau (voir
Figure 2.34 et Figure 2.35).

Figure 2.34 : Schéma en coupe d'une section d'urisizeau de NTC, calcul sur la moitié de la
section (symétrie par rapport aux 2 axes), répaotit supposée uniforme des nanotubes a
l'intérieur du faisceau. R étant le rayon du faisaa
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Figure 2.35: Schéma en coupe d'une section d'undegéau de NTC, calcul sur la moitié de la
section (symétrie par rapport aux 2 axes), répaotit supposée uniforme des nanotubes a
l'intérieur du faisceau. t est I'épaisseur de lac®n et Isa largeur.

Le moment quadratique total calculé pour la sectiordu faisceau est donnée par :

Kk
Lyt = Pola +>.2p;1,(i) Equation 2.44

i=1
Cette formule est valable dans le cas des sectiarigculaires et rectangulaires. p, est le

nombre de sections de NTC ayant pour axé\' 'axe de la section du faisceau. Pour
obtenir I'expression précédente nous avons tout dberd calculé pour uni donné la
contribution des moments quadratiques desp, sections de NTC d’'une méme rangée

d'axe A, distant de di de l'axe A" de la section du faisceau. Ensuite nous avons

additionné les moments quadratiques de toutes leamgées d’'indice pour i allant de 1 a
k. k est le nombre de rangées présentes dans la denutg®n du faisceau. Le facteur 2
résulte de I'axe de symétrie considéré.

| 5 (|) est le moment quadratique de la section d’un NF&rayonR; et d’axel,; par rapport

a l'axeA' de la section du faisceau, il est donné par l'eggion suivante (théoréme de
Huygens) :

4
IA.(i):m‘%+diZ.zﬂt2 Equation 2.45

avead, = iAy, Ay étant le pas du réseau de NT,£$z=Ay=/]</ﬁ avecn étant la densité
surfacique des NTC.

Cas d’une section rectangulaire (voiFigure 2.3%

Le nombre de sections de NTC le longldeour cette section est constant pour toutes les
rangées de NTC distancesdigar rapport a 'axe)' de la section rectangulaire. Ce nombre

est donné pap, = p, =A|_ =14/n. Le nombre de rangees présentes dans la dempiseli
z
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t 7R4 7R4
faisceatk :I' En substituant , = 2 et IA.(i):T+di2rR[2 par leurs expressions
Yy

k
dans I'équation du moment quadratique totiglg, = p,l , +22piIA. (|) on obtient :
i=1

4 K 4 4 4 ‘
lator = pom%"'Zpoz(ﬂ} +di2A] = Py n} +2pk n} +2p0AZ:di2 Equation 2.46
i=1 i=1

, I . . ,
En substituark :2‘%, P, =P :E =1/n et d. =iAy par leurs expressions on obtient :

4 4 ‘
lavor = I\/ﬁ% +2l \/ﬁ%% +2l \/EAAYZZ i? Equation 2.47
=

k
Y i? est la forme connue de la série de Gauss. Ellg@siag par :

Ziz = k(k”é(z“ ):2—14t\/ﬁ(t2n+3t\/ﬁ+2)

En remplacant cette expression dans I'équation dmenbd quadratique, nous obtenons
I'expression analytique suivante:

| ptor = A[IX/ER‘Z + Itnff +%(it\/ﬁ(t2n +3t/n + 2))} = A{(I\/ﬁ + Itn)R‘T2 +1|—t2(t2n +3t/n + 2)]

Equation 2.48

Dans le cas oUR S%o notre calcul aboutit & une expression analytiqueimplifiee. Cette

expression finale du moment quadratique d’'une aectictangulaire de densité de NTCde
cOtésl ett est donnée par :

—+ Equation 2.49
12 4 6

IA.M=AA[t2” @ﬁj

A =1t estla surface de la section du faisceau de NTC.
1 . R o
Pourn >>t_2 le moment quadratique peut encore étre simpldade

tn ,
lat = AA 1 Uan Equation 2.50
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Cas d’une section circulaire du faisceau (voiFigure 2.3%:

p, estle nombre de nanotubes passant par Mgxe long de la cord€L, et donc:

P, _ZA—L-zL\/ﬁ etL, =+/R?-d?

V4

Le nombrek correspond au nombre de rangées de NTC distaathsld 'axe A’ et présentes

dans le demi-cercle, aveallantde 1 &, k = Ai etp, = g =2RJ/n.
Yy

| not = Pola +22p, Nl ZR\/_ +Z4\/_1/R2 +d 7R? | Equation 2,51

i=1

Le moment quadratique d’une section circulaire salaulé numériquement, nous n’avons
pas trouvé une formule analytique qui simplifigl@tion précédente.

La Figure 2.36 présente la courbe du moment qugdeatie la section d’'un faisceau de NTC
en fonction de la densité. Le calcul a été régbisér une section carrée d’'une surface de
3x3um?2 et une section circulaire de 1.5um de ray@nrayon du NTC considéré est de
2.5nm.Nous pouvons constater que la courbe du moment queatique est linéaire en
fonction de la densité pour les deux sections rectgulaire et circulaire. Pour une section
rectangulaire le calcul analytique a permis d’apéc ce résultat. Le moment quadratique
peut s’écrire pal, = an aveca la pente de la courbe du moment quadratique ectifonde

la densitén pour des dimensions bien définies de la sectiofaidaeau.

= Moment quadratique de la section du faisceau
10 === r=——r-cr-crg-——T-—r o= e

H
Section rectangulaire |+
T
1]
T

OO _Crolian —O—Sectlon cuculalre

10 oLty

107k - -

I(m*)

T

10%°L - -

L

T

T

10-27

n(NTC.m2)
Figure 2.36 : Tracé du moment quadratique d'une $iea rectangulaire (3x3um?) et d’'une section
circulaire de R= 3um d’un faisceau en fonction da tlensité des NTC de rayon-2.5nm
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Le module de flexion final d’'un faisceau cylindriqe ou rectangulaire peut s’écrire sous
la forme :

E, |, =aE AN’ Equation 2.52

AA

Pour une section rectangulagre ?tz, le module de flexion du faisceau devient alors :

2
El = A E

Equation 2.53
r-r 12 t

Il est donc possible de faire varier de différentedacons le module de flexion du
faisceau :

- soit en faisant varier les parameétres du procédé dgoissance pour modifier le
parametre n tout en conservant les mémes dimensions de disgisi

- soit en modifiant les dimension#\; du faisceau. Ceci nécessite de fabriquer un
nouveau jeu de masques pour la réalisation de disgitifs.

Le module de YoungE; est lié aux propriétés intrinséques du nanotube, iést le méme
pour tous les nanotubes synthétisés par le méme n@de croissance. Pour le modifier il
faut développer un nouveau mode de croissance quoknera lieu a un autre type de
NTC. A;dépend de I'épaisseur du film de catalyseur utilispour la croissance de NTC, la
tendance générale est que lorsque I'épaisseur dinfiaugmenteA;augmente et la densité
n diminue. Cependant, les épaisseurs du film de cayaleur, permettant d’activer le
mode de croissance, sont situées dans un intervalies étroit offrant pratiquement peu
de possibilités pour contrélerA;.

2.5.2Commutateurs a base de faisceaux de nanotubeasul dalla tension pull-
in

La tension de pull-in dans le cas des trois modégles nous allons utiliser (Ke et al.,
Dequesnes et al. et notre modele) est proportimag|E, |, . Comme le module de flexion
peut s’écrire sous la forngel, = aE, An?, la tension de pull-in est donc proportionnelle a

la densité des NTC. Par conséquence, il ne sexsiinpéressant de calculer la tension de pull-
in en fonction de ce parameétre, nous allons paui@ calculer cette tension pour une densité
n de 5.18* NTC/m2. En effet celle-ci a été choisie parmi densités pouvant étre obtenues
par les procédés de croissance développés au LOREEA LITEN et qui varient de 5.1ta

10'® NTC/m2. De méme la tension de pull-in est proponielle & |E, . Les NTC que nous
allons utilisés sont synthétisés par le méme mederaissance et possedent en moyenne tous
le méme module de Youn§; est donc supposé égal a 0.8 TPa, ce qui donneodnlende
Young effectif du faisceau de 7.85 GPa. Le diameétogen mesuré des NTC est de 5nm.

Cas d’'un faisceau cylindrique :

Nous avons fait le choix d’'un rayon de faisceau dgim pour pouvoir réduire la tension de
pull-in, ce diametre est réalisable par les prosétielithographie optique de localisation des

82



plots de catalyseur. La longueur du faisceau edessité sont définies par le procédé de
croissance des NTC. Les longueurs de NTC que laut pealiser sont de 20um, 40um et
70um. Nous allons calculer la tension de pull-in d’'un commutateur faisceau-plan de
masse en fonction du gapl pour les trois longueurs.Le gapH est considéré compris entre
L/30 et L/5 pour respecter I'hypothése de faible déformatidous rappelons que les
tensions de pull-in pour une pince sont obtenues emultipliant par 2 les tensions de
pull-in du commutateur faisceau-plan de masse, leag de la pince est égale a deux fois le
gap du commutateur faisceau-plan de masse.

Les tensions calculées selon notre modele pouoomtateur faisceau-plan de masse pour
une longueur du faiscedwr20um (voir Figure 2.37) sont comprises entre 9.2V paurgap

de 666nm et 90V pour un gap de 4um. Pour une pasceensions de pull-in sont comprises
entre 18.4V pour un gap de 1.3um et 180V pour yndga8pm.

R=1.5 pym, L=20pm, Er=7.854GPa et n=5.10'* NTC.m™?
10 ;
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Figure 2.37 : Variation de V pull-in en fonction dwap H d’'un commutateur faisceau-plan de
masse. Trois modeéles sont représentés. Selon motrdele Vpull-in est comprise entre 9.2 V pour
un gap de 666nm et 90V pour un gap de 4um. L=20jRw1.5um, n=5.1NTC.m?

Les tensions calculées selon notre modeéle pouoomtateur faisceau-plan de masse pour
une longueur du faiscedwr40um (voir Figure 2.38) sont comprises entre 5.6V pouirgap

de 1.33um et 54.5V pour un gap de 8um. Pour uneeples tensions de pull-in sont
comprises entre 11.2V pour un gap de 2.6um et J@8V un gap de 16um.
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R=1.5 pm, L=40pm, Er=7.854GPa et n=5.10'* NTC.m™?

2
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Figure 2.38 : Variation de V pull-in en fonction dwap H d’'un commutateur faisceau-plan de
masse. Trois modeéles sont représentés. Selon motrdele Vpull-in est comprise entre 5.6 V pour
un gap de 1.33um et 54.5V pour un gap de 8pm. L=#QR=1.5pm, n=5.19NTC.m?

Les tensions calculées selon notre modéle pouoomtateur faisceau-plan de masse pour
une longueur du faiscedr70um (voir Figure 2.39) sont comprises entre 3.7V pouirgap

de 2.33um et 36.25V pour un gap de 14um. Pour umee des tensions de pull-in sont
comprises entre 7.4V pour un gap de 4.6um et 7@V un gap de 28um.

" R=1.5 pm, L=70pm, Er=7.854GPa et n=5.10'4 NTC.m™
10 ‘
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Figure 2.39 : Variation de V pull-in en fonction dwap H d’'un commutateur faisceau-plan de
masse. Trois modéles sont représentés. Selon motdéle Vpull-in est comprise entre 3.7 V pour
un gap de 2.33um et 36.25V pour un gap de 14um.QEm, R=1.5pm, n=5.18NTC.m?

Nous avons montré précédemment que pour les rappartde forme inférieurs a 20 le
modéle de Ke et al. n’est plus valable.

Analyse :
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Nous pouvons constater d’'aprés les valeurs de teass de pull-in calculées gu'il serait

possible de réaliser des pinces avec les NTC quen’sait synthétiser tout en respectant
le cahier de charges fixé précédemment. En effet slegaps nécessaires au bon
fonctionnement de la pince sont de I'ordre de quelges microns et sont réalisables par
les procédés de lithographie optigue. De méme lacllisation du plot de catalyseur de

1.5 um de rayon pour la croissance de faisceau dd est faisable par le méme procédé
technologique.

Cas d'un faisceau a section rectangulaire :

Nous avons considéré toutes les conditions etypsthéses valables dans ce cas et évoquées
dans le cas de faisceau cylindrique. Le faisceaneasection de surface de 3x3umz2 et possede
les mémes caractéristiques que celles du faisodmdrique. Nous allons effectuer le calcul
de tensions de pull-in pour les mémes longueurtaideeau utilisées précédemment 20um,
40um et 70um (voir Figure 2.40). L'expression deuNm proposée par Dequesnes et al.
pour une poutre rectangulaire et que nous avorseptée dans [ableau 2 sera utilisée pour

ce calcul.

. I=3 pm,t=3 um, Er=7.854GPa et n=5.104 NTC.m™2
10
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Figure 2.40 : Variation de V pull-in en fonction dwap H d'un commutateur faisceau-plan de
masse. V pull-in calculées par le modele de Deaqasset al., Section du faisceau = 3x3um2,
R=1.5pm, n=5.1&NTC.m?

Les tensions calculées pour un commutateur faisplaude masse pour une longueur du
faiscealL=20umet une section de 3x3pm?2 sont comprises entred@¥ yn gap de 666nm et
111V pour un gap de 4um. Pour une pince les tessienpull-in sont comprises entre 18V
pour un gap de 2.6pum et 222V pour un gap de 8um.

Les tensions calculées pour un commutateur faisplaude masse pour une longueur du
faiscealL=40umet une section de 3x3um2 sont comprises entré/Gbbr un gap de 1.3um
et 67.5V pour un gap de 8um. Pour une pince lesides de pull-in sont comprises entre
12.3V pour un gap de 2.6um et 135V pour un gapogieril
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Les tensions calculées pour un commutateur faisplaude masse pour une longueur du
faisceau.=70umet une section de 3x3um?2 sont comprises entre gotV un gap de 2.3um
et 43V pour un gap de 14um. Pour une pince lesoensle pull-in sont comprises entre 8.8V
pour un gap de 4.6um et 86V pour un gap de 28um.

Une conséquence évidente de 'augmentation denukeur est la diminution de la tension de
pull-in. Cette réduction de la tension de pull-8t possible méme si le gap initial augmente.
Pour une méme longueur il est important de rédeirgap pour accéder a des tensions de
pull-in raisonnables. Le Tableau 4 résume les tmssde pull-in calculées précédemment
pour les pinces a base de faisceaux cylindrig@esettion rectangulaire :

n=5.10" NTC.m? L=20pm L=40pm L=70um

Gap H (um) 1.3 8 2.6 16 4.6 28
V  pull-in  pince a

faisceau cylindrique (V), 18.4 180 11 108 7.4 72
R=1.5um

V pull-in(V) pince a

faisceau de section18 222 12.6 135 8.8 86
carrée=3x3um?2

Tableau 4 : Tensions de pull-in calculées pour daaces a base de faisceaux de NTC de section
circulaire de 1.5um de rayon et carrée de 3x3umapane densité de 5.1¢NTC.m2 pour des
différents longueurs et gaps

Conclusion :

Ce tableau présente les caractéristiques attenduds pinces électromécaniques a base de
faisceaux de nanotubes. Pour les faisceaux de 20iden longueur et de rapport de forme
de 6.6 il faut réaliser un gap d’environ 1um pour ge les tensions de pull-in restent
inférieures a 20V. En effet pour un gap de 3um laension de pull-in passe a 60V dans le
cas d'un faisceau a section carrée. Lorsque la longur du faisceau augmente la
variation de la tension de pull-in en fonction du gp H devient plus faible. Pour les plus
longs faisceaux de 70um la contrainte sur le gaptaglaxée, un gap allant jusqu’a 8um
permet toujours d’obtenir des tensions de pull-in mférieures a 20V. Les procédeés de
lithographie optique possédent une résolution maxiale de 1um permettant de réaliser
des gaps de 1um.

De plus pour contrdler la tension de pull-in nous wons vu précédemment qu’il est
possible de faire varier le module de flexion du faceau en agissant sur la densité des
NTC, sur la taille de la section du NTCA;ou sur les dimensions de la section du faisceau.
La densitén peut étre contrlée en ajustant les parametres durpcédé de croissancean
et A sont lies et dépendent de I'épaisseur du film dépésde catalyseur, en général
lorsque n augmenteA; diminue, cela sera discuté dans le chapitre suivanCependant
notre marge de manceuvre de I'épaisseur du film deatalyseur est trés réduite. Les
dimensions de la section du faisceau sont définigs I'avance, leurs modifications
nécessitent de fabriquer de nouveaux masques poua Féalisation technologique par
procédé de lithographie optique ce qui est tres palisant en termes de colt et de délais.
La taille de la section du faisceau que nous avoghoisie est pratiquement la plus petite
réalisable par le procédé de lithographie optiquetedonc ne peut pas étre réduite pour
diminuer le module de flexion du faisceau.
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2.6 Définition des structures a réaliser

Nous avons a notre disposition un appareil de pitlmbgraphie d’'une résolution de 1um,
facile d’acces, nous permettant de réaliser nousienBos dispositifs avant croissance de
nanotubes de carbone. La lithographie électronégubaute résolution inférieure a 10 nm est
adaptée a la réalisation de croissances indiviesiedllle sera utilisée par nos partenaires dans
la réalisation de certains dispositifs que noushawtéfinis dans le cadre du projet européen
NanoRF.

2.6.1Nanopince a base de nanofibres de carbone pagi#pbie électronique

Les premiéres structures de type nanopince a araissindividuelle de nanofibres de carbone
(voir Figure 2.41) ont été définies en collabonatiavec le département d’intégration
hétérogene sur silicium DIHS du LETI et le LITEN egnergie avec le projet européen
NanoRF. Parmi les étapes technologiques, la litipige électronique a été utilisée pour
localiser les plots de catalyseur. Les motifs dgficomportent des lignes paralléles qui
constituent les électrodes, sur ces électrodeogeent des plots métalliques espacées selon
les motifs d’un gap de largeur de 250nm a 1.5ura.rhetifs sont définis a partir de masques
existants destinés a d’autres applications. Noossdéfini des plots de catalyseur de 50 nm
de diamétre espacés d’'un gap H d’environ 300nnt fvigiure 2.41) afin de faire croitre des
nanofibres qui formeront des nanopinces. La loaatia des plots de catalyseur n'a
finalement pas pu aboutir. En effet des problemagdement du faisceau d’électrons sur les
plots lors de I'étape de lithographie électronigume été rencontrés. La mise au point de telle
technique semble étre tres difficile et peu repatitbie. De ce fait les commutateurs a base de
nanofibres ne seront plus abordés par la suite.

Electrodes

métal Hques Plot
cmmcteur
Plotde H
catalyseu
I&ulant
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Figure 2.41: Nanocommutateurs a base de nanofibrs carbone individuelles définis sur des
masques existants destinés a d’autres applications

2.6.2Pince a base de faisceau localisés de nanotubgs@atithographie

Nous avons défini et réalisé par procédé de littyoigie optique des dispositifs permettant
d’exploiter les tapis de nanotubes obtenus par @V& catalyseur en fer.

Pour réaliser des dispositifs communs aux différéypes de croissance, nous allons définir
plusieurs motifs avec des gaps variables de 0.&Bhum. La résolution de I'équipement de
photolithographie utilisé est d’environ 1um.

Nous avons défini deux types de structures (vokigure 2.42

La premiére est constituée de deux électrodessea-vis, isolées électriquement par un gap
H qui varie de 0.5 um a 50 um. Un intervalle asaggel a été choisi puisque la définition des
masques a eu lieu avant d’avoir pu affiner le tésules calculs de modélisation. La largeur
choisie des électrodes esttde 3um elle permet de réduire au maximum la capacitééar
par les deux électrodes. Le plot de catalyseur spa bout de ligne a une surface fixe de
3X3 pm?2.

La deuxieme structure a été concue dans le but’'afaschir de la résolution de la
photolithographie pour arriver & un gap entre éelds en dessous du micron. Les plots de
catalyseur en bout de ligne ont aussi une surfa@x@ pmz2La zone en regard de longueur
entre les plots de catalyseur varieOda 6 umLe gapH qui sépare les électrodes varie de 0 a
50 um. Exceptionnellement, nous avons prévu deutfsravec des plots de catalyseur de
3x50umz2 dont le but est d’obtenir une plus grandantjté de nanotubes afin de réduire la
résistance électrique globale de contact entrdNTES. L'équipement de lithographie induit
une erreur classique d’alignement entre les diffisraniveaux d’environ lum. Pour éviter
cette erreur, nous avons décalé les plots de setalyde 1um de chaque coté, les plots de
catalyseur se retrouvent espacédHde 2um Dans ce cas nous pourrons tolérer une erreur
d’alignement de 1um sans qu’aucun plot de catatyseuwsoit localisé sur l'isolant entre les
deux électrodes.
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Figure 2.42 : Dispositifs congus pour la réalisatiode pinces a base de faisceau de nanotubes
localisés. Ces dispositifs sont constitués d’éledes métalliques, a I'extrémité de chaque électrode
un plot carré de catalyseur est défini, il corresp a la zone de croissance du faisceau de NTC

L’assemblage complet de la puce est présenté eex&n8, elle rassemble 63 dispositifs ou
commutateurs.

2.7 Conclusion

En conclusion plusieurs modéles électromécanigiaesiohnement électrostatique de
poutres encastrée-libre ont été analysés. Surda Ha cette étude nous avons proposé un
modele qui améliore les modeles existants et petiagiproximer au mieux la tension de
pull-in d’'un commutateur électromécanique a baseatetubes encastré-libres. Ce modele
unidimensionnel remplace la poutre rectangulaireypananotube, le nanotube est suspendu
au dessus d'un plan de masse et se déplace paraia a ce dernier. Compte tenu des effets
non-linéaires une meilleure précision dans le daleupeut étre obtenue que par simulation
numérique. Nous avons pour cela résolu numérigueti@uation d’équilibre du nanotube
afin de calculer sa déformée et prédire sa terdgocommutation. Ce calcul a été confronté a
des résultats expérimentaux de la littérature etbse présenter une précision limitée a
quelques pour cent.

Ensuite nous avons congu des pinces électroméamiagbase de nanofibres de carbone et de
faisceaux de NTC synthétisés par CVD. Pour ce derrdas le comportement
électromécanique de faisceaux de NTC a été étinbés avons calculé son module de
Young effectif en fonction de ses caractéristigeteson moment quadratique. Nous avons mis
au point une formule analytique du calcul du monwgratdratique d’une section rectangulaire
d'un faisceau qui a aboutit a une expression agakytdu module de flexion du faisceau.
Ainsi nous avons pu adapter les modeles électromsfioas afin de calculer les tensions de
pull-in de pinces électromécaniques a base deciaiscde NTC.
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Nous avons montré que les pinces a base de faiscdadiait qu’elles soient formées par un
matériau composite (NTC-air), nous offrent la pbsisé de faire varier leur tension de pull-in
en faisant varier la densité de nanotubes desefaisc En effet en controlant les parametres
de croissance de NTC la densité de NTC peut étdifi®®, ceci présente un avantage, il ne
serait donc pas nécessaire de modifier les dimessies dispositifs déja réalisés.

La réalisation de nanopinces a base de nanofilesssite |'utilisation d’'une lithographie
haute résolution tel que la lithographie électrarigpour la réalisation de croissances
individuelles et de dispositifs de dimensions sudsoniiques. Des difficultés de mise au point
de ce procédé ont été rencontrées, nous avons é@nacontraints d’abandonner leur
réalisation. La réalisation de pinces électromépsas a base de faisceaux de NTC est
possible par procédé de lithographie optique. Nowos défini deux types de structures de
pinces a base de faisceaux de NTC de différentesrdiions. Leur réalisation sera présentée
dans le chapitre suivant qui décrit la fabricatid® pinces électromécaniques a base de
faisceaux de NTC.
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3.1 Introduction

Nous allons nous intéresser dans ce chapitre éalesation de pinces électromécaniques a
base de faisceaux de nanotubes de carbone (NTC)cobemutateur de type pince
électromécanique est constitué de deux électrodalliques reliées aux plots de contact et
isolées I'une de l'autre électriquement. Les plddéscontact assurent le lien avec le monde
extérieur pour la caractérisation électrique. Sag tleux extrémités des électrodes deux
faisceaux de nanotubes verticaux et alignés, iséléstriguement forment une pince
électromécanique.

Afin de réaliser ces dispositifs nous avons chdisitiliser la technique de lithographie
optique dans un procédé lift-off. Cette techniqoesgde une résolution de 0.8 um et permet
de réaliser des motifs de dimensions proche duametre ce qui la rend adaptée a la
fabrication des électrodes et a la localisationrdatériaux nécessaire a la croissance de NTC.
Les dimensions visées pour les dispositifs sonnmsf au chapitre précédent. La largeur des
électrodes est de 3um, le gap entre électrodes dar®.5 a 10 um, la section des faisceaux de
NTC est de 3x3umz2. Ces dimensions sont a la lidet& résolution du procédé lift-off utilisé
conduisant & un certain nombre de difficultés daméalisation de ces dispositifs.

Les caractéristiques visées pour les nanotubesusentongueur ou une hauteur du faisceau
d’environ 40 um pour un rapport de forme d’envid®) ce qui devrait permettre d’obtenir
des tensions de pull-in de quelques dizaines ds walculées lors de la conception des pinces
au chapitre précédent. La densité des NTC dewraitséffisamment élevée pour permettre la
tenue verticale du faisceau de nanotubes et palwirgn des interactions de type van der
Waals entre les NTC. Ces forces d'attractions emMiEC permettent d’associer un
mouvement d’ensemble aux NTC et d’éviter le mouvende NTC indépendamment les uns
des autres. Par conséquent chaque faisceau de &lt@tpe assimilé a un bras mobile formé
par un matériau composite (NTC-air).

Pour la réalisation de ces dispositifs a NTC vattic une approche dite «in-situ » a été
retenue : la croissance des NTC a été réaliséeteliment sur le dispositif par CVD (Chemical
Vapor Deposition) catalytique. Dans ce type d’apps la structure et la morphologie des
NTC obtenus sont principalement régies par la eatiur catalyseur et de la sous-couche sur
laquelle est déposé le catalyseur, I'épaisseurathiyseur et de la sous-couche associée ainsi
gue par les parametres du procédé de croissanceathly/seur peut étre déposé soit sous
forme de particules soit sous forme d'un film mindéous limiterons cette étude aux
catalyseurs déposeés sous forme de films minceslaflyénéficier des acquis de I'industrie de
la microélectronique en termes d’intégration deématix sous forme de couches minces.

La démarche classique a mettre en ceuvre pour fabriger des dispositifs a base de NTC
par CVD consiste en 2 étapes :

- une étude matériau sur substrats dits « pleines cohes » (ce terme désignant
le dépbt de couches de matériaux sans étapes tedogoques de localisation)
- une étape d'intégration des nanotubes sur dispodisi

La premiére étape consiste a développer un moderalssance de NTC présentant des

propriétés morphologiques et structurales adapaéedispositif visé sur un empilement de
matériaux « pleines couches » représentatif du filigpositif. Il s’agit de définir a la fois un
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couple catalyseur / sous-couche, et les paramétieprocédé de croissance a mettre en
ceuvre. L'étape d’intégration consiste ensuite allser ces matériaux sur le dispositif et a
réaliser la croissance des NTC selon le procédéraiesance mis au point durant I'étude
matériau.

La premiére partie de ce chapitre est dédiee ad&tmatériau sur substrats pleines couches
pour développer un procédé de croissance de NTCYhBr a partir du catalyseur Fe sur un
matériau conducteur représentatif des électrodesspositif. La deuxieme et troisieme partie
correspondent a la fabrication des pinces a baseadetubes, respectivement les étapes
technologiques a mettre en ceuvre jusqu’a la lat#adis du catalyseur par procédé « lift-off »
puis la croissance par CVD in-situ des NTC sudispositifs.

La grande majorité du travail présenté dans ceitbap été mené au sein du laboratoire
LCRE (Laboratoire des composants pour la récumérat’énergie) du CEA LITEN,
notamment I'intégration des NTC et en partie ldis@tion technologique des dispositifs. La
réalisation technologique des dispositifs a audsl éenée a la PTA (plate-forme
technologique amont), ressource technologique #a blnche commune au CEA et au
CNRS.

3.2Etude des croissances de nanotubes sur substrats
pleines couches

3.2.1Etat de I'art des croissances de NTC au LITEN

Au début du travail de these, I'équipe du CEA LITEMait développé un savoir-faire en
terme de modes de croissance par CVD a partir tilysaur Ni. Un mode de croissance de
type «tip growth » (particule de catalyseur qui re¢rouve au sommet du tube apres
croissance) avait été développé par CVD thermiqurelgisant a des nanotubes de carbone
multi-parois d’'une vingtaine de nanometres de dieenét quelques micrométres de haut
[GOI 05]. La morphologie et les dimensions de casotubes obtenus n’étaient cependant pas
adaptées aux dispositifs envisagés. Un autre medeaissance de type « tip growth » avait
eégalement été mis au point par CVD assistée plasmduisant a des nanofibres de carbone
individuelles verticales de quelques dizaines deontres de diametres et de quelques
centaines de nanometres de haut [LEP 07]. Lescdlfiis rencontrées lors de I'étape de
localisation du catalyseur pour l'intégration des gcenofibres ont été décrites au chapitre
précédent, ces nanofibres n’ont finalement passééfiues pour la fabrication de nanopinces.

Des résultats de croissance recemment obtenus'quaiipe du CEA LITEN a partir du
catalyseur Fe étaient apparus comme plus prometgerr rapport aux dispositifs visés. Un
mode de croissance de type « base growth » (plartieucatalyseur qui se retrouve au pied du
tube aprés croissance) avait été développé par @¥bmique. |l conduisait a des tapis
verticaux denses de NTC multi-parois de tres faibliemetres (quelques nm) et de plusieurs
dizaines de micrometres de haut.

3.2.1.1Réacteur CVD

La croissance des nanotubes de carbone a éteée2dlss le réacteur CVD Plassys vertical a
parois chaudes présenté en Figure@écédemment décrit dans la littérature [GOI 05P LE
07].
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Le substrat est placé sur un porte-échantillonraptgte en forme de disque de 250mm de
diamétre. Le milieu réactionnel est délimité pae wioche en quartz et la plate-forme porte-
échantillon. Le chauffage de la zone réactionneli¢ assuré par 2 bobinages résistifs
indépendants situés sous le porte-échantillon etlesgus de la cloche en quartz.
L’alimentation en gaz a l'intérieur de la chambéactive s’effectue par le haut du réacteur.
Un débitmétre massique contréle I'apport en gaz Pompe turbo-moléculaire est utilisée

pour évacuer le mélange de gaz post-réaction. easpm est régulée via une vanne de
laminage située en sortie de réacteur. Un plasnigcharge luminescente utilisant une
configuration a diodes dissymétriques peut étreiitnet confiné a l'intérieur de la chambre

réactionnelle en appliquant une polarisation RF3®AMHz sur le porte-échantillon et en

reliant & la masse le cadre du réacteur.

1} Bobines de chauffage

Entrée Gaz

# Mesures de la température
via des thermocouples

A Jauges avide

+

O
N
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R

Sortie
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Figure 3.1 : Schéma du réacteur utilisé pour la éssance in-situ de NTC par CVD
3.2.1.2Croissance de NTC a partir du catalyseur Fe

3.2.1.2.a/ Bibliographie

Le développement des techniques CVD pour conttéleroissance in-situ de NTC alignés
sur des substrats appropriés a recu beaucoup réimtau méme titre que l'attention portée
aux NTC pour de diverses applications. En effet téehniques de synthése de NTC a hautes
températures par décharge électrique ou par abliEser fournissent une grande quantité de
NTC désordonnés. Cependant les applications deamstubes ont été limitées a cause des
problemes d’alignement des NTC et des difficultésnanipuler les nanotubes pour les
incorporer dans des dispositifs. La technique C\éxibissance in-situ sur substrat permet de
palier a ce type de probleme par la croissance ™€ dlirectement sur dispositifs. En effet,
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différents modes de croissance par CVD a partin dilm mince de catalyseur déposé sur un

substrat permettent d’obtenir des tapis tridimemséds de nanotubes de carbone denses,
longs, verticaux et alignés. Ce type de nanotubiganisés ont d'ores et déja permis de

réaliser de composants a émission de champ, deesdifs électromécaniques et des

interconnexions.

Depuis la découverte des NTC en 1991 de nombreasksrches sur la synthese de tapis de
NTC alignés par CVD a partir d’'un film mince dealgiseur en fer ont été reportées [FAN 99,
YAM 06, ZHA 05, PIN 09]. Le mode commun de croissara partir du catalyseur fer est
caractérisé par des tapis de NTC denses et lomgen@ant il est intéressant de noter que la
plupart de ces études sont basées sur une optomisapiriqgue des conditions de croissance.
Les mécanismes mis en jeu pendant la croissantdresncomplexes et rendent le contrble
du procédé CVD difficile. A ce jour plusieurs hyhéses tentent d’expliquer ces mécanismes
mais nous pouvons constater que celles-ci ne cgaemtipas. Il est par consequent difficile
d’extraire des généralités permettant d’éclairoust les mécanismes intervenants dans le
procédé de croissance. Des recherches sont enaoenér afin de déterminer le rble des
différents parametres expérimentaux (températuessppn, taux d’apport en carbone, nature
de gaz, épaisseur du catalyseur et de sous couddtase de sous-couches) dans la croissance
des NTC.Nous allons donc nous limiter a la description dedtat du catalyseur et son
interaction avec des sous-couches de difféerentestui@s dans le procédé de croissance.

Un des parametres cruciaux dans la croissance @€sest la forme et I'état chimique de la
particule de catalyseur employée. Dans le cas dissance direct sur substrat, ces deux
facteurs sont fortement dépendants de la natusibstrat. Les particules de catalyseur sont
obtenues par démouillage d'un film mince du catlysdéposé sur le substrat suite a un
recuit. D’aprés les études publiées a ce jour, il est clagu’il est tres important de
sélectionner la combinaison appropriée du catalysewet du substrat. Cependant le role
exact de la composition chimique et de la structurees particules du catalyseur est
pratiguement inconnu. En effet les températures élevées et les gaz @ssaui procédé de
croissance par CVD provoquent un changement coraples caractéristiques initiales de la
forme et de la composition chimique du catalys€@sette évolution des caractéristiques du
catalyseur dépend de la nature du substrat.

Etat chimique du catalyseur et mode de croissance :

L'oxydation du catalyseur a base de fer permetigh@enter sa durée de vie et son activité
catalytigue [DEL 07]. Nous allons par la suite d@crquelques expériences montrant
importance de I'oxydation du catalyseur fer.

Le changement de I'état du catalyseur a été éineié&u par une analyse par diffraction des
rayons X. Le recuit du film de fer au-dela de 10Qf©@voque son oxydation du fait qu’il
absorbe I'hnumidité et se transforme en particule608°C. A 700°C, les particules de
catalyseur sont sous forme d’oxyde. Avec un apporiGH, le catalyseur commence a se
désoxyder pour absorber les atomes de carbonerraetie leur diffusion pour former le
nanotube [NIS 04].

Il a aussi été montré que le recuit du film de lgatur de fer sous air, déposé sur un substrat
en silicium, améliore considérablement la croissapar CVD de NTC. La vitesse de
croissance avec recuit préalable du film de fesept fois plus élevée que sans recuit du film
de fer. Des observations au MEB montrent que laitredu catalyseur sous air permet
d’accroitre la rugosité du film mince. Les analypas spectroscopie par rayon X « XPS » et
par diffraction des électrons de haute énergienomtré que le recuit du film de catalyseur
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sous air permet de I'oxyder et de former des nanicpées de FgOs. Le recuit permet aussi
d’éviter la formation de siliciure de fer qui poaitrdésactiver I'effet du catalyseur Fe [SAT
06].

D’autres expériences ont aussi été menées afitdendiner le type du mode de croissance.
En effet, la croissance de NTC a partir d’'un cataly Fe-Si déposé sur une sous-couche
d’aluminium a été effectuée en deux temps. La samise de NTC a été arrétée au bout de dix
minutes. A la fin de cette premiere étape le cawly se retrouve partiellement ou
entierement empoisonné par la formation de sikcide fer et par la présence de carbone
amorphe. Il a été supposé que I'exposition de &éthon a I'air pendant cette interruption a
permis d’oxyder le catalyseur et d’éliminer le cartb amorphe déposé dessus. Aprés cette
interruption la croissance a été poursuivie, laglaur des NTC obtenus dépasse alors les
100um. Cette longueur n'aurait pas été accessdne sterruption de la croissance. Les
analyses dispersive en énergie EDS ou ED @nglais, energy dispersive X-ray
spectrometry) indique la formation de;Bg Les différentes couches de NTC formées
mettent en évidence un mode de croissance de tylpgse growth » des NTC. [TIN 09]. En
effet l'interruption de la croissance provoque umrque entre les deux couches de nanotubes
ce qui permet de distinguer les NTC issus desrdifts temps de croissance. On appellera
cette technique de croissance en plusieurs p#i@missance en mode pulsé.

lwasaki et al. ont utilisé la croissance en modéséupour montrer que leur mode de
croissance de SWCNT par plasma CVD était de typase growth ». L’'arrét du plasma
durant la croissance des SWCNT leur permet derastia croitre sous CVD thermique. Les
SWCNT qui croient par CVD plasma n’ont pas la ménwphologie que ceux qui croissent
par CVD thermique, d’ou la présence d’'une marqeébhe entre les différentes couches de
SWCNT. Nous notons que les SWCNT obtenus par ceédeo croient a partir d’'un film
mince de fer (0.3-0.5 nm) pris en sandwich entre couche d’alumine et une sous-couche
d’aluminium (5 nm) qui s’est oxydé a lair pour fieer I'alumine. La couche d’alumine
déposée au dessus du film de fer permet d’éviagrdgation des atomes de carbone pendant
I'étape de recuit. Par conséquent une densité @ldeéetites particules de fer est obtenue, ce
qui est essentiel pour synthétiser des SWCNT dedieewiron un millimétre de long. La
vitesse de croissance diminue lorsque la longueUBWCNT dépasse le millimetre. Le gaz
précurseur de carbone n'arrive plus a diffuser yleagx particules de fer sur le substrat a
cause des SWCNT denses. Lorsque la croissancé parfde sommet « tip growth » le gaz
atteint toujours les particules de catalyseur spesles SWCNT le bloquent. Le mode « tip
growth » pourrait donc étre intéressant pour lassemce de longs SWCNT [IWA 05].

La croissance en mode pulsé de MWCNT de 1.2mmrdgpar CVD a partir d’'un film de fer
(Inm) déposé sur alumine a montré que le mode aiesance correspondant est de type
« base growth ». L’interruption de la croissancéagtepar I'arrét du flux de ¢H,[ZHA 08].

Le méme type de mode a été mis en évidence pardialaEn effet les auteurs ont éliminé
les SWCNT qu’ils ont synthétisés sur un substratuo@ lame de rasoir. Ce méme substrat a
permis de synthétiser a nouveau des SWCNT, sangdassité de déposer de catalyseur,
montrant que les particules de catalyseurs étgatgentes sur le substrat et non pas au
sommet des nanotubes qui ont été éliminés [HAT 04].

A contrario des études présentées précédemmengde « tip growth » a été identifié lors de

la croissance de MWCNT de 4mm de long par CVD #&ssigar de I'eau a partir d'un film de
fer déposé sur une sous-couche d’alumine sur ustratitsi oxydé. En effet, les particules de
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fer ont été observées aux sommets des MWCNT pao-défusion des électrons en
microscopie électronique a balayage (MEB). Lesi@ads de fer ont été transportées aux
sommets des NTC a cause de I'adhésion relativefadié entre la couche d’alumine et le
film de fer déposé par dessus. Cette force d’adhgsourrait étre plus importante si la sous-
couche est métalligue. Dans ce cas, le mode «daseth » peut avoir lieu [YUN 06].
Comme par exemple lorsqu’il s’agit d’'un film de fi#posé sur un substrat Si, la formation de
siliciure de fer a l'interface entre le film de fet le substrat Si aide a I'attachement du
catalyseur au substrat et résulte en un mode «drasgh ». Le siliciure de fer pénétre dans
le substrat Si ainsi les nanotubes formés parsanie CVD sur un substrat en silicium sont
fortement attachés au substrat [AUB 05].

En conclusion, des efforts ont été effectués pouomprendre I'état du catalyseur et les
mécanismes qui favorisent le mode « base growth »u o«tip growth ». Les études
reportées sont spécifiques a des conditions partikeres de procédé de croissance et ne
peuvent pas étre généralisées. Le mode « base growtest le plus souvent rencontré
dans la littérature pour les croissances de tapisednanotubes a partir du catalyseur Fe.
Nous pouvons conclure de cette étude bibliographiguqu’un degré d’oxydation précis
du catalyseur fer (non clairement défini) est nécssaire pour activer la croissance de
tapis de nanotubes denses et longs, tandis que béwtion chimique de l'état du
catalyseur reste pour l'instant indéterminée.

Les NTC correspondant au mode tapis sont alignégaement et tres denses. lls ont un
diametre de 2-3 nm pour les SWCNT et qui peut @isgu’a 8-9 nm pour les MWCNT. Il a
éeté montré qu’un film mince de catalyseur en famé’ épaisseur de I'ordre du nanometre
favorise la formation de nanoparticules de faibEntre et de haute densité permettant la
croissance de nanotubes monoparoi SWCNT ou dowatnte PWCNT. Des films plus épais
permettent la formation de nanoparticules de ptaadjdiamétre, moins denses qui favorisent
la croissance de MWCNT [ZHA 09]. La longueur desTCharie de quelques dizaines de
micromeétres jusqu’a quelques millimétres. Les madkesroissance qui permettent d’obtenir
des NTC de longueur millimétrique sont désignésqmupergrowth ». En général, il s’agit de
mode de type « base growthDans la suite du manuscrit, 'ensemble de procédése
croissance conduisant a ce type de nanotubes segsné par le terme « mode tapis ».

3.2.1.2.b/ Etat de I'art des croissances au LITEN a partir di catalyseur Fe

Il est a ce jour connu que les croissances suresta que I'alumine [BRO 06, YUN 06,
ZHA 08, IWA 05, PIN 09, AMA 08, HAR 06, YAM 06] ola silice [ZHA 05, FAN 99]
permettent d’aboutir a des réseaux de NTC dendessedlignés d’'une maniere reproductible.
Au LITEN, ce mode de croissance a été développsé aréacteur précédemment décrit pour
des températures de 600°C sur des substrats adbaSe a partir de flms minces de fer
d’épaisseur de I'ordre de quelques nanometre2(tra).

Description générale du procédé de croissance :

Le procédé de croissance mis au point au LITEN é&mmipose en 3 étapes successives
réalisées dans le méme réacteur :

Une étape de pré-traitement a froid du catalysaurup plasma RF sous atmosphére

oxydante « air ». Pour des raisons de sécuriténsphére oxydante utilisée est un mélange
gazeux QN dans les proportions de l'air, plutdt que deljiir. Cette étape est notamment
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réalisée dans un souci de reproductibilité pourdexye catalyseur a un degré d’oxydation
donné indépendamment de sa durée de stockagesentéaboration et son utilisation.

Une étape de pré-traitement a chaud du catalyseantée en température a 600°C en
15 minutes et éventuellement un palier de stakiisaen température de 20 minutes sous
atmosphere réductrice ou oxydante. Cette étapexsimouiller le film initial de catalyseur
pour former des nanoparticules qui servent de gernka croissance des nanotubes. Cette
étape permet également de contrbler le degré dabom du catalyseur nécessaire pour
activer le mode tapis. Ce degré d’oxydation n'est ponnu a I’heure actuelle mais il apparait
comme crucial pour pouvoir activer les modes déessemce considéres.

Enfin vient I'étape de croissance des nanotubetie cdape est réalisée a 600°C
pendant une heure a partir d'un mélange gazeiltk/B,/He a des pressions de quelques
dixiémes de mbar.

» Exemples de croissance sur une sous-couche epGhl|

Des croissances de NTC ont été effectuées a mhutir film catalytique de fer de 1 nm
d’épaisseur déposé par pulvérisation par faiscefioxs ou IBS (lon Beam Sputtering en
anglais). Cette technique de dép6t permet de dentd&s épaisseurs de film trés fines. Le
film de fer a été déposé sur un substrat Si regpukene couche d’alumine ADz;de 20 nm
d’épaisseur. Notons que les clichés MEB des crmiEsa en pleine couche ont tous été
réalisés au moyen de I'équipement MEB-FEG (can@mésion de champ) « Leo 1530 » a
une tension d’extraction de 5kV.

Deux exemples de croissance sont présentés scideés MEB en Figure 3.2 et Figure 3.3.
lls correspondent aux résultats de croissance obtsnite a deux procédés de croissance
différents : la montée et la stabilisation en terapée a 600°C a été effectuée soypblr la
premiere croissance (Figure 3.2) et sous mélangetitg C;Ho/Ho/He) pour la deuxiéme
croissance (Figure 3.3). Dans les deux cas, un rtapile a pu étre active. Il conduit a un tapis
de NTC de plusieurs dizaines de micrométres de feutgénéral de 40 a 80um). Les
nanotubes obtenus présentent typiquement un diandr 'ordre de 3 a 5 nm et
correspondent en majorité a des nanotubes bi-patpisi-parois. Ceci a été déterminé par
microscopie électronique en transmission, MET .sltsrganisent en faisceaux verticaux de
NTC (en anglaispbundles). lls sont formés selon un mode de typase growth », déterminé
par MEB en imagerie par électrons rétro-diffuséss hanotubes s’organisent en un réseau
vertical trés dense. |l est particulierement diffid’estimer expérimentalement la densité de
NTC dans le tapis. Une approximation grossiere atpufaite a partir d’échantillons observés
par MEB sur la tranche : en connaissant le diamétwgen des nanotubes déterminé par
MET, une densité linéique est estimée par comptage puime densité surfacique est
ensuite extrapolée sur des images correspondant asigrossissements de 300K

Dans le cas d’'une montée en température sepktdensité a été estimée & environ 8+£.10
NTC.m?; le fait d'introduire le mélange réactif dés laom¥e en température permet
d’obtenir des densités plus élevées de I'ordrele1®'® NTC.nm% On suppose que dans ce
cas des que le catalyseur atteint le degré d’oigmlaidapté, la croissance des nanotubes peut
s’activer sans que le démouillage du film mince sécessairement finalisé.
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Figure 3.2 : Photos MEB correspondant a laFigure 3.3: Photos MEB correspondant a la

croissance de NTC sur alumine avec uneroissance de NTC sur alumine avec une montée
montée en température sous,Hn= 8+4.13° en température sous mélange  réactif
NTC.m? (CH/Ho/He), n=2+1.16°NTC.m”

De part leur morphologie et leur densité, les N'BGuitant de la croissance sur une sous-
couche dalumine satisfont le cahier de chargesr pta réalisation de pinces

électromécaniques. Cependant ce mode tapis s’astiveune couche isolante tandis que
l'activation du mode tapis sur un métal pour agsuree bonne conductivité électrique est
requise pour le développement de systemes éleatmninties a base de NTC. Par
conséquent, il est important d’adapter le procéunldr ples croissances de NTC sur métal ou
d’identifier des métaux appropriés sur lesquelntele tapis peut s’'activer facilement avec le

procédé de croissance déja développé.

Dans la littérature, quelques études ont démontré wjil est possible d’activer le mode
tapis sur des métauxa partir du catalyseur fer ou de catalyseur a lies&e mais cette
approche reste une problématique délicate. Pardhabgl. ont étudié la croissance de NTC
a partir d'un mélange de Fe et,®k préparé en solution sur différents métaux comnmntgi,le
Au, Ag, Cu, Al, Pt, W, TiN, NiCr et I'acier [PAR Q7 Sur Si, Au, Ag, Al, et W, il y a
activation du mode tapis ainsi que sur les alliajds NiCr et acier la croissance résulte en
des réseaux tres alignés. Sur Pt il n'y a pas etralssance de NTC. D’autre part, les NTC
sur Cu ne sont pas uniformes et ont des diameed€)dh 75 nm et une orientation en « plat
de spaghetti » [PAR 07]. Ng et al. ont étudié liéste de plusieurs catalyseurs sous forme de
films minces dont le Fe et le FeNi et de sous-cescatéposés sur un substrat Si. lls ont
montré que le fer déposé sur Si ou sur Al permattiVer le mode tapis [NG 03]. Une autre
étude effectuée par Wang et al. montre qu'il ytavatton du mode tapis sur des sous-couches
comme le Ni, Ti, Ta et Al déposés sur un substialeScatalyseur fer a été introduit par
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pyrolyse de phthalocyanime de fer a 950 °C. Ceparitla’y a pas eu de croissance de NTC
sur Au, Cu ou NiCr [WAN 03]. D’autre part, Bronikeki et al. ont montré que la croissance
des NTC sur un substrat en Si non oxydé ne pefatirged’une maniere reproductible que si
une couche d’alumine est intercalée entre le cataly et le substrat. Cette difficulté a
reproduire les croissances sur Si a été expligaédapformation de siliciure de fer qui peut
inhiber le catalyseur [BRO 06].

* Exemples de croissance sur Si

L’équipe du LITEN a pu également démontrer desssanices de tapis de nanotubes sur
un substrat en Si en utilisant les mémes typesa®gés de croissance que ceux utilisés sur
alumine. Le substrat en Si a été traité a I'aciderhydrique HF pour éliminer la couche
d’'oxyde natif. Un film mince de 1 nm de fer a é&pdsé par pulvérisation par faisceaux
d’'ions IBS. Deux exemples de croissance sont ptéseen Figure 3.4 et Figure 3.5: la
montée et la stabilisation en température a 6008 affectuée sous air pour la premiere
croissance (Figure 3.4) et sous mélange réachf,/Bl,/He pour la deuxiéme croissance
(Figure 3.5).
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Figure 3.5 : Photos MEB correspondant a la
croissance de NTC sur Si avec une montée
en température sous mélange réactif, n=1 a

2.10°NTC.m?

Figure 3.4 : Photos MEB correspondant a la
croissance de NTC sur Si avec une montée en
température sous air, n=1 & 2.1INTC.m*?

Dans les deux cas, le mode tapis est activé. Itlaibra des nanotubes équivalents a ceux
obtenus sur alumine en termes de diameétre et deneatke parois. La hauteur du tapis obtenu
est typiquement de l'ordre de 70+2um. Des dendit&s élevées ont également pu étre
obtenues sur ce type de substrats de I'ordre d2 1 NTC.m?>.
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A noter cependant que I'activation d’'un mode tagsisplus délicate sur Si que sup@d. Des
problémes de reproductibilité ont pu étre mis ei@hce entre plusieurs manipulations de
croissance et dans une méme manipulation de cnoissdes problémes d’homogénéité du
dépdt ont parfois pu étre observés sur certainargitions. En effet certaines fois le tapis de
nanotubes ne s’active pas sur toute la surface&dedntillon.

» Exemples de croissance sur TiN déposé sur un sulstten Si

Des essais de croissance ont également été tentiessus d’'une couche de TiN en déposant
le film catalytique de Fe directement sur la couded’iN. Un empilement Si/Ti (60nm) /TiN
(40nm) a été realisé. Deux exemples de croissaree un film de fer de 1 nm d’épaisseur
déposé par IBS (Figure 3.6 ) et un film de fer den31éposé par évaporation par faisceaux
d’électrons (Figure 3.7) ont été réalisés. Le mémecédé de croissance que pour les
croissances sur alumine et Si avec une montée s@lsnge réactif @¢./Ho/He a été
effectué.
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Figure 3.6 : Photos MEB correspondant a laFigure 3.7 : Photos MEB correspondant a la
croissance de NTC sur TiN avec une montée aroissance de NTC sur TiN avec une montée en
température sous mélange réactif, épaisseur Fetempérature sous mélange réactif, épaisseur Fe =
1nm 3nm

Nous pouvons constater d'aprés les observations M&B n'y a pas eu d’activation du
mode tapis avec les parameétres de croissance éoésidPour un film de catalyseur de 1nm
d’épaisseur, la croissance de rares NTC multi-pateidiametre élevé (typiquement 20nm) se
produit. S'interrogeant quant a la diffusion d’'uperrtie du Fe dans le TiN, des essais ont été
effectués a partir d’'un film mince de catalysewspépais (3nm). On active cette fois une
« forét » de NTC, mais ces derniers possédentuoaijen diamétre élevé d’environ 20 nm en
moyenne et sont relativement courts avec une lamgde 3 a 4um. Le mode de croissance
activé reste différent du mode tapis et ne foyrai des NTC adaptés a la réalisation de nos
dispositifs.

Au début du travail de thése, il n'existait done ke procédés de croissance disponibles au
CEA LITEN pour activer les modes de type tapis aesstis du TiN. A noter que dans la
littérature, iln’existe que tres peu d’exemples d’activation du ode tapis directement sur

TiN [PAR 07]. Ce type de matériau était cependantntéressant a considérer comme
matériau d’électrode dans les dispositifs visés cac’est un matériau conducteur
relativement inerte chimiquement que I'on sait int§rer couramment dans des dispositifs
via les techniques de dépot et de localisation déoppées dans l'industrie de la micro-
électronique. Dans le cadre de ce travail de thésan effort particulier a donc été mis en
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ceuvre au LITEN pour tenter d’activer des modes de roissance de type tapis sur ce
genre de matériau.

3.2.2Croissances sur substrats pleines couches repatedes dispositifs

Nous rappelons que nos dispositifs sont constitdéectrodes conductrices au bout
desquelles nous voulons faire croitre des NTC. iNedEéposé par pulvérisation cathodique a
finalement été retenu comme matériau d’électrodes des dispositifs pour bénéficier du
savoir-faire existant au LITEN en termes d’intégratde ce type de matériau conducteur.
Nous avons commencé par étudier les modes de @ngs®n pleine couche sur 'empilement
Si/ SiO2 / Ti 5nm/ TiN 100nm représentatif des dspfs. Etant donné que le mode tapis ne
s’active pas lorsque la couche catalytique de Ediesctement déposée sur TiN, nous avons
choisi uneapproche « catalyseur » bi-couche qui est décritgans la littérature comme
une alternative pour activer le mode tapis sur desatériaux qui ne le permettent pas
Cette approche consiste a intercaler une fine soushe de quelques nanometres entre le
catalyseur et la couche de surface initiale. Laineatle cette sous-couche est choisie pour
permettre d’activer le mode de croissance tapiégaddamment de la nature de la surface sur
laquelle on souhaite réaliser la croissance desdNT@tte couche désignée dans la littérature
sous le terme de « buffer » permet de masquernfacsuinitiale et d’activer la croissance par
mode tapis a partir du catalyseur considéré. Elentre pas dans la composition du
catalyseur. Nous allons nous intéresser aux saushes métalliques compatibles avec notre
application. Deux natures de bi-couches, Si/Fel/teAont été évaluées en croissance.

Dans la littérature, différentes études ont moqgtré les croissances a partir d’un film de fer
déposé sur une sous-couche en Al ménent a desdeiautes densités, avec un excellent
alignement. De plus, le procédé de croissance suesh plus rapide que sur d’autres
matériaux. Hata et al ont réussi a synthétisertdpis de SWNTs sans impuretés, de trés
hautes densités et de 2.5 mm de hauteur a pautirathpilement bicouche Fe/Al [HAT 04].
Yoshihara et al. ont, quant a eux, synthétisé atirpafun empilement bicouhe
Fe(2nm)/Al(3nm) traité a chaud dans une atmosphedtyléne des tapis atteignant des
densités de 2.1DNTC/m2 [YOS 08]. Komukai et al. ont étudié I'inflace des épaisseurs du
film de catalyseur Fe et de la couche d’Al surdagité des NTC. La densité et la longueur de
NTC maximales ont été obtenus pour un empilemeri2fa)/Al (3nm). La densité estimée a
partir des images MEB est de 4B TC/m?2 et la longueur des NTC mesurée est de 220 p
llIs ont montré aussi que la croissance donne de€ Mdurts pour une faible densité
surfaciqgue [KOM 06]. La présence d’'une couche ddAété démontrée comme essentielle
pour la croissance de NTC bien alignés. [YOS 08N@®, DEL 02]. Les réseaux de NTC
adherent fortement au substrat avec une faiblestaggie électrique entre les NTC et le
substrat [LIU 09].

3.2.2.1Croissances a partir du bi-couche Si/Fe

Vu qu’il était possible d’activer un mode tapis substrat Si a partir du catalyseur Fe, le bi-
couche Si/Fe déposé sur TiN a été évalué. Un emeiie Si (5nm) /Fe (2nm) a été déposé
par IBS sur I'empilement représentatif des dispissiSi/SiO2/TiSnm/TiN10Onm. Deux
exemples de croissance ont été réalisés, la mentéestabilisation en température a 600°C a
ete effectuée sous air pour la premiere croissdrpre 3.8) et sous mélange réactif
C,H./H,/He pour la deuxieme croissance (Figure 3.9).
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LITEN  2um  Meg= 880KX  EHT= 500kV Signal A= InLens Dete 25 Mar 2009
(€= e WD= 3mm User Name = LE POCHE
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LITEN 100nmM Mag=30000KX  EHT = 5.00 kV. Signal A= InLens Date :25 Mar 2009
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Figure 3.8: Photos MEB correspondant a laFigure 3.9: Photos MEB correspondant au
croissance de NTC sur Si/Fe avec une montée gmocédé de croissance de NTC sur Si/Fe avec
température  sous air, (MEB-tilt  45°) une montée en température sous C2H2, (MEB-tilt
Htapis=38um 45°) Htapis=21um

Pour pouvoir activer le mode tapis a partir d'uireduche Si/Fe sur TiN, il est apparu que la
montée en température sous atmosphére oxydanteegtiplus favorable que la montée en
température sous atmosphére réductrice (mélange/lz/He). Ces derniéres conditions de
croissance soulevent effectivement des problemesteemes de reproductibilité entre
plusieurs manipulations de croissance et en tediesnogénéité sur un méme échantillon.
Les procédés de croissance avec montée sous aduisent de facon reproductible a des
tapis homogénes de NTC présentant des hauteur®ordeel de 37+3um. A noter qu’en
comparaison aux tapis de NTC obtenus a partir ddifeetement déposé sur un substrat Si
(Figure 3.4 et Figure 3.5), les hauteurs de tapisTEN sont environ deux fois plus faibles.
Les NTC obtenus n’ont pas été caractérisés en MB&§ on peut supposer gu'’ils présentent
des structures et des diameétres équivalents aux Mi&hus sur substrats Si: NTC bi-parois
et tri-parois avec un diamétre moyen de l'ordretden. En supposant de tels diametres pour
les NTCZ:, des densités élevées ont pu étre estidees le tapis de I'ordre de 1,240,390
NTC.m".

Pour conclure, ce type de bi-couche Si(5nm)/Fe(2nmssocié au procédé de croissance

avec montée en température sous air conduit & desTN compatibles avec I'application
visée. Il a donc été retenu pour l'intégration danges dispositifs.
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3.2.2.2Croissances a partir du catalyseur bi-couche Al/Fe

Comme décrit précédemment, d’aprés la littératiaetivation de modes tapis a pu étre mise
en évidence a partir d’'un film mince de Fe dépaséume couche d’Al. L'empilement bi-
couche Al/lFe déposé consécutivement sans remi&aradéans un bati d’évaporation par
faisceau d’électrons sur I'empilement représentais dispositifs (Si/SITi5Snm/TIN
100nm) a donc été évalué.

L’épaisseur du film mince de Fe a été fixée a 1 Beux épaisseurs d’Al ont été testées : 5
nm et 7 nm. La Figure 3.10 et la Figure 3.11 priesgndes exemples de résultats de
croissance typiques obtenus a la suite d'un prodédFoissance avec montée en température
sous mélange réactif §8,/H,/He) pour les deux bi-couches évaluées.

LTEN  10pm  Me= 600KX  EHT=500kv ~ SignalA=inlens Dete 12009 | . LTEN  100RM Mag=30000KX EHT= 500kv  SignalA=Inlens Dete:1 Apr 2008
DTH WD= 4 Ueriane ~EERRelE DTH WD= 4 User Name =LE POCHE
= 4MM e Name = P2 273 TiNlabo AISFeCh Bk if _ = 4MM  File Name = P2 273 TiNlabo AISFeCh m300K fif

Figure 3.10 : Photos MEB correspondant a la croisg@ de NTC sur Al(5nm)/Fe(1nm) avec une
montée en température sous mélange réactif (C2H2HH) Htapis=30 & 40pm, n=1,2 +0,4.10
NTC.m?

LITEN  10pm  Meg= 420KX  EHT = 5.00kV Signal A = InLens Date 22 Jun 2009 LITEN  100nm Mag=30000KX  EHT = 5.00 kv Signal A = InLens Date 22 Jun 2009

-
D b ' { userName = LE PocE | G2 prpy WD= 4rom 7 Name = LE POCHE

User
WD= 4mm e Name = P2 305 TiNisbAIChFeChT-1 4,2kt File Name = P2 305 TiNIabAIChFeCh7-1 c300k tif

Figure 3.11 : Photos MEB correspondant a la croisgze de NTC sur Al(7nm)/Fe(1nm) avec une
montée2 en température sous mélange réactif (C2H2HH) Htapis=30 & 40pm, n=1,2 +0,4.50
NTC.m

Des tapis de NTC ont été activés avec succes ausles TiN a partir des deux bi-couches

testés A noter néanmoins, que le couple Al 7nm/Fe 1nm eplus favorable a I'activation
d’'un mode tapis de facon reproductible et homogéneDes problémes de ce type sont
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parfois apparus pour une sous-couche en Al plus fin(5nm). Les tapis présentent des
hauteurs typigues d’environ 30 a 40um de haut.

Des observations MET n'ont pas été réalisées dingent sur ce type d’échantillon.
Néanmoins, dans le cadre du projet européen Nandd@fipe du CEA LITEN a déja été
amenée a effectuer des observations en MET de Niénas avec le méme procédé de
croissance issus du méme couple Al/Fe déposé stliiNiglaboré dans un autre laboratoire
(Figure 3.12). En termes de diametre et de nomérpadlois par NTC, les distributions sont
relativement larges : diamétre moyen d’environ 5 (8nm a 10nm) et nombre de parois
moyen par nanotubes de 3 (2 a 10 parois). Il astpimbable que I'on obtienne la méme
nature de NTC avec I'empilement de matériaux camsid

Figure 3.12 : Observations MET en haute résolutiate extraits de tapis obtenus a partir du
bi-couche Al 7nm / Fe 1nm avec un procédé de craigse ou la montée en température s’effectue
sous mélange réactif C2H2/H2/He (projet européenndaRF).

En supposant un diamétre moyen de NTC d’envirom5pour les NTC considérés dans ce
travail de thése, des densités élevées ont égalemenétre estimées pour le Al/Fe
comparables aux densités obtenues & partir dudsireoSi/Fe : 1,2 +0,4.1DNTC.m?.

Pour conclure, les deux bi-couches Al/Fe évaluéssasiés a un procédé de croissance
avec montée sous mélange réactif ont finalement é@ssi retenues pour la fabrication
des pinces électromécaniques.

3.3 Réalisations technologiques des dispositifs

Dans cette partie nous allons présenter tout dthlbes procédés utilisés pour la
réalisation de dispositifs nécessaires a la fatiicades pinces électromécaniques a base de
NTC puis les dispositifs obtenus. Ces dispositifistormés par deux niveaux : le premier
correspond aux deux électrodes métalliques rebéesplots de contact et isolées I'une de
l'autre électriquement et le deuxiéme correspornd [@ats de catalyseur localisés aux deux
extrémités des électrodes. Chaque niveau a ét&sé&é&adr lithographie optigue dans un
procédé lift-off suivi par un dép6t du matériaurespondant.
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3.3.1Empilement technologique

L’empilement technologique des différentes couchissées pour former le dispositif est
présenté en Figure 3.13. Celui-ci est constitué dubstrat en silicium recouvert par une
couche de silice de 2um d’épaisseur, une couchE (Enm) qui sert de couche d’accroche
est ensuite déposée par-dessus la silice ainsngwouche de TiN (100 nm) pour former les
deux électrodes métalliques. Ensuite nous dépoaolextrémité de chaque électrode les
couches du catalyseur.

A

- Cataly seur ’ :"
i :‘ Eledroce Tik i
R i
E £ I 1 I /I’ 1 '
1 Si02 i
1

1

[}

Figure 3.13 : Empilement technologique de couchesup la réalisation des dispositifs dédiés a la
fabrication de pince a base de NTC

Un substrat en Si oxydé de 100mm (4 pouces) dedaliansera utilisé comme support pour
les dispositifs. Pour réaliser I'empilement de mat& nous avons fait fabriquer deux

masques en quartz avec une précision de 0.5 pm.n@ssues sont nécessaires pour
reproduire les dessins des structures que noussaléfinies. Le premier masque permet de
réaliser les électrodes et le second permet déidecées plots de catalyseur.

3.3.2Procédé Lift-Off

Nous avons réalisé chaque niveau par la techniguehdtolithographie combinée a un lift-
off. La photolithographie est une technique de ita#tion, largement répandue en
microélectronique. Cette méthode utilise un polyangohotosensible, appelé résine
photosensible étalée sur le substrat afin de gagmsfimage d’'un masque et de greffer un
relief tridimensionnel par attaque chimique. Lé-diff est un procédé qui permet de réaliser
un motif sur un substrat sans avoir recours a d@ge du matériau. Ce procédé est adapté
pour le dépdt de métaux difficiles a graver commédel. Il présente une flexibilité pour le
dépbt de couches de catalyseur sans se préocaifeendture du catalyseur et son épaisseur.
Ce procédé consiste a déposer un métal aprestemsféré le motif du masque sur la résine.
La résine est ensuite éliminée avec le métal déposiessus pour ne garder que le métal qui
constitue le motif. Ce procédé est décrit brieveneanFigure 3.14.
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Figure 3.14 : Etapes de réalisation technologique dispositif par lithographie optique et lift-off.

Nous rappelons les étapes technologiques de base mlecédé pour une résine monocouche
et nous décrivons le role et I'importance de chacde ces étapes dans le procédé de
fabrication.

Etapes technologiques

1) Nettoyage du substrata I'acétone, l'isopropanol et a l'eau DI puis sigh a la
centrifugeuse

2) Déshydratation 2 minutes a 115° C puis repos de quelques minutes
3) Enduction d’un promoteur d’adhérence HMDS

Le hexamethyldisilizane (HMDS) est recommandé pmomouvoir 'adhérence de la résine
au substrat. Il permet d’éliminer chimiquemenalie

4) Enduction de la résine photosensibla I'aide d’'une tournetteef anglaisspin coating)

L'épaisseur de la résine est déterminée par |ssatale rotation de la tournette. La courbe
d’épaisseur de la résine en fonction de la vitesselonnée par le fabricant de cette derniere.
L’épaisseur de la résine varie légérement selgardeédé, les équipements et les conditions
ambiantes comme la température et 'humidité. L’'bgenéité et la planéité de la couche de
résine sont des parametres trés importants, ils d&fimis par I'accélération et la durée du

cycle d’enduction de la résine. En effet la plaiéié la couche de résine intervient pendant la
phase d’insolation lorsque le substrat est mis atact du masque, ce parametre pourrait
conditionner la réeussite du procédé. En pratigoesque I'épaisseur de la résine n’est pas
homogene la pression de contact entre le masdaesabstrat n’est pas identique sur toute la
surface du substrat, ceci a une conséquence disectéa résolution limite pouvant étre

atteinte. La déviation standard qui caractérisaifarmité de la couche de résine est de
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'ordre d’'une dizaine de nanomeétres pour une atiih de la résine dans la gamme des
épaisseurs nominales.

Un autre phénomeéne est a prendre en compte, eelidatumulation de la résine sur le bord
du substrat. L’épaisseur de la résine au nivealdegts est d’environ le double de I'épaisseur
de la couche de résine au milieu de la plaque ekeds de résine peut empécher le contact
entre le masque et le milieu du substrat. Deux m®existent pour éliminer cette couche.
Nous pouvons soit utiliser un coton-tige imbibécdmne soit appliquer une accélération tres
élevée pendant quelques secondes a la fin du digti@lement de la résine pour projeter et
éliminer cet exces sur les bords du substrat. Esiae est aussi caractérisée par son indice de
réfraction et son absorption qui varient en forrctde la longueur d’onde de la source de
lumiere.

5) Recuit de la résine goft baké

Recuit a 115°C pendant 1min 30 pour des couchgmidgeur inférieure a 4 um. Plusieurs

heures sont requises pour qu’une résine se swldlil température ambiante. Un recuit

accélére la densification et le processus d’évajporales solvants et stabilise la couche de
résine en environ une minute. Le recuit permeiethcher les contraintes mécaniques internes
a la couche de résine et améliore les qualitéshd'sidn.

6) Insolation de la résine par lithographie optique

Théoriqguement, la plus haute résolution d'imprasspar cette technique est seulement
limitée par la diffraction au niveau des bords ohedifs du masque.

En pratique, avant exposition le substrat est ra&ran contact du masque. La qualité du
contact et le choix de I'épaisseur de résine seaté@éments primordiaux pour la réalisation
de motif de taille proche du micrometre. Le phénoede diffraction est dépendant de ces
deux parametres. En effet pendant I'insolation aleékine les rayons se diffractent sur les
bords des motifs dessinés sur le masque et inseterg un certain angle une partie de la
résine inaccessible par incidence normale ou lagésous la zone noire. C’est pourquoi le
choix d’une résine d’épaisseur fine permet d’augereia résolution de la technique. D’autre

part un contact a vide est primordial pour rameleesubstrat au plus prés du masque
augmentant ainsi la résolution. L'insolation derésine se fait par une source lumineuse
possédant une certaine longueur d'onde et uneirerpuissance. A chaque épaisseur de
résine correspond une quantité d’énergie par wetéurface nécessaire pour l'insolation.
Connaissant la puissance de la source il est gessébcalculer la durée d’exposition. Pour
éviter une insolation variable par endroits sursigstrat l'intensité lumineuse doit étre

homogene sur toute la surface du substrat.

7) Recuit post-insolation PEB- Post Exposure BakRgpermet de lisser le profil de la résine
8) Développement

Le développement se fait par un produit standaedsubstrat est immergé pendant un certain
temps dans le développeur qui permet de dissoumreésine insolée. Le temps de
développement peut varier de 30 secondes a 1 memutenction de la nature et I'épaisseur
de la résine. Pour stopper le processus de déwwiupn le substrat est plongé dans 'eau
désionisée pendant quelques minutes puis séche.

Apres le développement de la résine nous obtemopofil de la résine qui va nous permettre
de localiser le dépot de métal et de former lestildes a des positions bien définis.
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9) Dépodt du métal

Nous déposons ensuite une couche de métal suetrdrle du substrat. Le métal se dépose
sur la résine non insolée ainsi qu’au fond desfsgteffés dans la résine. Il existe différentes
techniques de dépdt : par pulvérisation par faiscetions IBS avec un angle de dépot bien
défini, par évaporation par faisceaux d’électromecaun dépdt a incidence normale, par
pulvérisation cathodique avec un dép6t non direktif fonction du métal qui sera déposé par
la suite une de ces techniques sera choisie.

10) Lift-off de la résine

Cette étape consiste a éliminer la résine non éeset le dép6t de métal qui s’est formé
dessus. Un « remover » ou de l'acétone sont Hils#ur cet effet, la compatibilité résine-
remover est donnée par le fabricant de la résiaesubstrat est plongé dans le « remover » ou
dans l'acétone pendant plusieurs heures. Pouregids efficace cette réaction, le récipient
peut étre chauffé dans un bac a ultrasons qui petenéégager mécaniquement la résine.

3.3.3Fabrication des électrodes et des plots de catalyse

Des procédés monocouche réalisés a l'aide de laer&l813 et S1818 et un procédé bi-
couche réalisé a l'aide d’'un empilement d’'une résimonocouche et du LOR 10B ont été
réalisés et sont présentés en Annexe 4.

Les procédés qui ont été développés en monocowerede la résine S1818 et S1813 n'ont
pas fourni de résultats satisfaisants. Plusieuoblpmes ont été rencontrés : une faible
résolution de 3um, formation de collerettes, inhgém#ité du dépb6t de TiN pour la
réalisation des électrodes, problemes suspectésodedébouchage de la résine et de
formation de résidu au fond des motifs. Nos esdaimélioration de ces procédés ont été
interrompus par des pannes survenus sur les éqemtenitournette et aligneur pour la
photolithographie) présentant initialement des itléfeces. Par conséquent nous avons
transféré la réalisation des dispositifs a la PTA.

Les deux procédeés, présentés en Annexe 4, peringgdormer une casquette afin d’éviter la
formation de collerettes ne sont pas compatiblesc d& technique utilisée de dépbt par
pulvérisation cathodique. Ils nécessitent aussléueloppement dont les délais nécessaires ne
sont pas compatibles avec les délais de notretpRijgsque notre dépbt de métal est toujours
fait par pulvérisation cathodique nous avons dédidbandonner ces deux procédés et tenter
d’améliorer le procédé monocouche. Une solutioaraditive aurait été d’utiliser un procédé
de photolithographie par gravure chimique du Til.gZocédé consiste a déposer en premier
temps le film de métal en dessous de la résineuitens effectuer les étapes de
photolithographie puis graver par attaque chimilgumétal a travers les motifs greffés dans
la résine. Ce procédé est largement répandu pauapmaications en microélectronique mais
nous ne l'avons pas exploré a cause des délaiffigasus.

3.3.3.1Procédé lift-off mono-couche AZ1512HS

Nous avons modifié notre procédé monocouche (And@et nous avons utilisé a la PTA un
nouvel équipement de lithographie optique (marquH4) ainsi qu’'une résine AZ1512HS
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d’'une épaisseur nominale de 1.4 um. La longueundales rayons UV de I'équipement de
lithographie est de 365nm, sa résolution maximalede est de 0.8 um. Le procédé que nous
avons utilisé est décrit ci-apres. Ce procédé @kideja pour la résine AZ1512HS il fallait
seulement définir le temps d’insolation nécessdir@eouvel équipement MJB4.

Fabrication des électrodes

Deux essais ont été effectués avec des temps det 15s pour ainsi améliorer le résultat du
procédé.

Etapes du procédé Lift-off AZ1512HS

1/ Nettoyage du substrat et séchage

2/ Enduction de la résine AZ 1512 HS pendant 5Qiseavitesse de 4000 tours/min avec une
accélération de 2000 tours/min.sec

3/ Elimination de I'excés de résine formé sur ledbde la plaque par une augmentation
pendant 3s de la vitesse de 4000 a 8000 tours/mét ane acceélération de 2000
tours/min.sec

4/ Recuit de la résine pendant 1min30 & 100° C

5/ Insolation de la résine pendant 17 secondessmipuissance de 8 mW/cmz2. Un contact a
vide a lieu entre la plaque et le masque.

6/ Recuit post-insolation pendant 2 min a 100° C

7/ Développement a I’'AZ développeur pendant 30s

8/ Recuit post-développement pendant 30 s a 120 °C

9/ Gravure séche par plasma oxygéne pour netteyésidu de résine au fond des motifs

10/ Dépobt dune couche de Tisnm et d'une couche ithe (TIO0 nm) par pulvérisation
cathodique

11/ Lift-off a 'acétone

Nous avons pu conserver avec ce procédé un bombordes dimensions des motifs
transférés et gaps définis (Figure 3.15, Figuré,3Figure 3.17 et Figure 3.18). Les lignes
sont beaucoup moins irisées (Figure 3.19) et l[deaent final de procédé est meilleur que ce
qgue nous avons obtenu précédemment. Nous avors Beudaliser un gap de 1um pour le
premier type de structures (électrodes face a feicd® 0.7um dans le cas du second type de
structure (électrodes décalées) (Figure 3.16).

......................

Figure 3.15: Photo MEB des électrodes en TiNFigure3.6: Photo MEB des électroes en
gap visé de 1um TiN, aucun gap n’était prévu, gap réel de
0.7pm
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Figure 3.17 : Photo MEB d’électrodes espacéeBigure 3.18 : Photo MEB d'électrodes a leurs
de 1um sur 50 um de longueur extrémités par un gap de 1um

Dép6t des plots de catalyseur

Les mémes étapes du procédé lift-off que pourbladation des électrodes ont été réutilisées
pour la localisation du catalyseur. Le « catalysede type bi-couche Al(5nm)/Fe(1nm) ou

Al(7nm)/Fe(1lnm) a été déposé par évaporation pacdau d'électrons. Une erreur dans
l'alignement du second niveau de définition du lyatur sur les électrodes d’environ 1um a
été produite (Figure 3.19). Cette erreur est liée @récision de I'équipement de lithographie
optique en termes d’alignement. Les plots de bebeuAl(7nm)/Fe(1lnm) sont a cheval entre
les électrodes et la silice.

Figure 3.19: Image en microscopie optique permettade voir les plots du bi-couche
Al(7nm)/Fe(1nm) déposé sur les électrodes, lespkuint a cheval entre les électrodes et la silice a
cause d'une erreur d'alignement entre les différeamiveaux de masque

3.4Intégration des NTC

3.4.1Catalyseur bicouche Fe-Si

Nous avons déposé sur les dispositifs réaliséseparocédé lift-off utilisant la résine S1818
(1.8um d’épaisseur) une bicouche Si(5nm)/Fe(2nnm) pudvérisation par faisceau d’ions
(IBS) sous un angle d’'incidence de 30° sans étepgalure par plasma,@réalable. Le lift-
off du catalyseur pour ces dispositifs a été efféct 'acétone.
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A partir de ce bi-couche Si(5nm)/Fe(2nm) le ménmx@dé de croissance que celui effectué
pour les croissances en pleine couche sur Si avetée en température sous air (Figure 3.4)
a été reproduit. Plusieurs essais ont été réatiseglifférents échantillons issus du méme
procédé de réalisation, le mode tapis ne s’estaptisé (Figure 3.20 et Figure 3.21). Le
catalyseur est absent a certains endroits, sovit@atatalytique est trés réduite, il semble étre
empoisonné. Les nanotubes qui ont cru ne resterdnoés a cause de leur trés faible densité.
A chaque essai un échantillon témoin pleine coughé&é introduit lors de la phase de
croissance des dispositifs. Le mode de croissaadapis a pu étre activé sur les échantillons
témoins ayant le méme empilement de couches qudidpssitifs. Les NTC obtenus sont
identiques a ceux présentés en Figure Rdus pouvons conclure que le probleme de
croissance sur les dispositifs ne provient pas durgrédé de croissance mais il est
probablement di aux étapes technologiques de fabation d’électrodes et d’intégration

du catalyseur. En effet nous supposons gu’un résidde résine a subsisté au fond des
motifs et que ce résidu a transformé le catalysewqui a été déposé par-dessus.

Figure 3.20 : Croissance de NTC sur un bicouché&igure 3.21 : Croissance de NTC sur un bicouche
Si(bnm)/Fe(2nm) avec une montée erSi(bnm)/Fe(2nm) avec une montée en
température sous air, pas de mode tapisggmpérature sous air, pas de mode tapis,
catalyseur empoisonné et absent par endroit  catalyseur empoisonné et absent par endroits

Néanmoins sur une seule puce le catalyseur a éf¢ lacmode tapis s’est activé et la
croissance a donné lieu a des faisceaux de narsot{igure 3.22 a Figure 3.25). Ses
faisceaux avaient une faible densité estimée &“5NDC.m“ comparée aux croissances en
pleine couche (Figure 3.4) qui ont une densité d2116° NTC.m*. Cette faible densité est
illustrée par la Figure 3.25. A noter que ce mémménpmeéne a été observé dans la littérature
a partir de motifs de catalyseur définis par littaqdpie optique combinée a un procédé de lift-
off [OLO 09]. La taille du motif de catalyseur in# sur la densité des NTC: plus les
dimensions du motif sont réduites, plus la denstgultante est faible. Une interprétation
possible pourrait étre qu’en dessous d’une taiitegoe de motif, pour une épaisseur donnée
du film mince de catalyseur, la surface du mofiluia sur la densité de particules résultant du
démouillage du film. En d’'autres termes, une plande surface est favorable a la formation
de particules plus petites et plus denses apresultage et donc des NTC plus denses.

Les faisceaux de NTC obtenus ont une longueur d@emvOum et un diametre de 3um, ils
sont courbés (Figure 3.23 et Figure 3.24) a caeskew rapport de forme de 13 et de leur
faible densité et donc le gap obtenu n’est paotmié.
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Figure 3.22 : Faisceaux de NTC a partir du bi-Figure 3.23 : Faisceaux de NTC a partir du bi-
couche Si(5nm)/Fe(2nm), gap non uniforme decouche Si(5nm)/Fe(2nm), gap de 2.5um a la base
3um a la base des faisceaux (MEB inclinaison dees faisceaux

60°)

BlEaS.. Po2— 177 MYE—1_ 2
P2—-177 ZRaslan B1PB3A SiFe39

MYyB—-8 X1ll.BK 2.735m

X2.88K 15.8rm
Figure 3.24 : Faisceaux de NTC a partir du bi-Figure 3.25 : Faisceaux de NTC a partir du bi-
couche Si(5nm)/Fe(2nm), gap non uniforme decouche Si(5nm)/Fe(2nm), densité estimée a
6um a la base des faisceaux 5.10NTC/m? pour un pas entre NTC de 44 nm

Conclusion

Nous avons pu constater que le couple Si/Fe pdar@bissance de faisceaux de NTC. Ces
faisceaux ont une faible densité comparée a cdikenoe en pleine couche, ceci est
probablement du a I'effet de la taille du plot de¢atyseur ainsi qu’a son état. Cependant les
croissances en mode tapis sur dispositifs issus @eéme plaque sont non-reproductibles
malgré I'activation du mode tapis en pleine cousbedes échantillons introduits en méme
temps que les dispositifs dans la méme manipulaoaroissance. A ce stade de notre étude,
nous pouvons dire que la non-reproductibilité estbablement due a I'enchainement des
étapes technologiques de fabrication d’électrotle§régration du catalyseur. En effet nous
supposons qu’un résidu de résine a subsisté audesdnotifs et qu’il a du transformer le
catalyseur qui a été déposé par-dessus. Le « rerhh@6 » et I'acétone qui ont servi au lift-
off du catalyseur ont été appliqués sur le catallyde I'échantillon témoin. Le catalyseur n'a
pas été désactivé et donc le « remover 1165 a@itbne ne peuvent pas étre a I'origine de la
non-reproductibilité des croissances.
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3.4.2Catalyseur bicouche Al-Fe

Dispositifs réalisés par procédé utilisant la résia S1813

Nous avons déposé sur les dispositifs réaliséseparocédé lift-off utilisant la résine S1813
(2.3um d’épaisseur) deux bi-couches Al(5nm)/Fe(lenAl(7nm)/Fe(lnm) afin d'étudier
I'épaisseur critique de la couche d’aluminium. @épots ont été réalisés par évaporation par
faisceau d’électrons sans étape de gravure pamal&s préalable. L'étape de lift-off a été
réalisée au « remover 1165 ».

Les plots de catalyseurs déposés ont été locaisbeval entre les électrodes et la silice ou
entierement sur la silice ou sur les électrodesude d’'une erreur d’alignement entre les deux
niveaux de masque lors de I'étape de lithograppi®oe (Figure 3.27 et Figure 3.29).

Pour les croissances a partir des deux épaisseubs-abuche Al/Fe un échantillon témoin
pleine couche a été introduit en méme temps queisessitifs dans la méme manipulation de
croissance avec une montée en température soyteaeéte mode de croissance de tapis a
pu étre activé sur les échantillons témoins ayannéme empilement de couches que les
dispositifs. Les NTC en pleine couche ainsi obtesmist ceux présentés en Figure 3.10 et
Figure 3.11 et possédent une densité d’envirortQ,2.13° NTC.m? et une hauteur de 30 &
40um. Ces croissances avaient montré que le cd\iffem)/Fe(1nm) est plus favorable a
l'activation d’'un mode tapis de fagcon reproductibtehomogene. Des problemes de ce type
sont effectivement parfois apparus pour une souskmen Al plus fine (5nm).

Figure 3.26 : Croissance a partir du bi-coucheFigure 3.27 : Croissance a partir du bi-couche
Al(5nm)/Fe(lnm) sur silice de faisceauxAl(5nm)/Fe(lnm) réussie sur silice, catalyseur
présentant un bon alignement, L=40 et 50 um  pollué sur I'électrode en TiN

Sur les dispositifs, le mode tapis s’est activé@adipdu plot de catalyseur déposé sur la silice
(Figure 3.26), des faisceaux de NTC alignés d'umesiié estimée & 4+1PONTC.m?et de
longueurs de 40 et 50um espacés d’'un gap de 3 lanbase et de 2um au sommet ont été
obtenus. Ce dispositif a été retenu pour la caraetéon électrique, en effet son actionnement
est possible car les deux plots de catalyseur esorontact avec les électrodes. Par contre,
lorsque le catalyseur était déposé sur TiN, lassance ne s’est pas activée. Une explication
possible pourrait étre une pollution du catalygeamr des résidus de résine préférentiellement
présents sur TiN (Figure 3.27).
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De méme pour le bicouche Al(7nm)/Fe(1nm) (Figur283et Figure 3.29), la croissance ne
s’est pas activée a partir de la surface des gbvtsatalyseur située sur TiN, seule celle située
sur la silice active le mode tapis. De plus dam&ages cas, le catalyseur sur TiN semble avoir
été éliminé par lift-off. Ces résultats peuvene&xpliqués comme dans le cas de croissance a
partir du bi-couche Si/Fe par la présence d’'urdrédie résine au fond des motifs sur TiN qui
aurait transformé le catalyseur durant la croissarkc 600°C, ce résidu n’existant
probablement pas sur la silice. En effet il estsfme que I'étape d’'insolation dépende du
matériau présent en dessous de la résine. Enl&ffletse d’énergie fournie pour l'insolation
de la résine était probablement suffisante pouelfudébouche sur silice mais pas sur TiN.
On peut donc supposer que le catalyseur a pu @liteépoar le résidu sur TiN et est resté actif
sur la silice.

X2.08K 12.80rm

Figure 3.28 : Croissance de deux murs de 50 prRigure 3.29 : Croissance a partir du bi-couche
de large et de 3um d'épaisseur a partir du biAl(7nm)/Fe(lnm) réussie sur silice, catalyseur
couche Al(7nm)/Fe(1nm) réussie sur silice pollué ou éliminé sur TiN

Nous avons donc amélioré nos dispositifs en utilisaun procédé et des équipements plus
adaptés présents a la PTA, nous avons aussi introtlwne étape de gravure seche par
plasma O, aprés développement de la résine et juste avantpfit du TiN et du bi-couche.

Nous avons déposé sur les dispositifs réaliséslgpagrrocédé lift-off utilisant la résine
AZ1512HS (1.4pm d’épaisseur) un bi-couche Al(7nmjifam) par évaporation par faisceau
d’électrons. Ce dépbt a été précédé par une étageasiure par plasma(.'étape de lift-off

a été réalisée au « remover 1165 ». Ces dispasitifsvisibles sur la Figure 3.19.

La croissance de NTC sur ses dispositifs a ététetie selon le méme procédé de croissance
utilisé précédemment pour le bi-couche Al/Fe. Ledmtapis a pu étre activé sur TiN, des
faisceaux de NTC ont cru a I'extrémité des éleasoldorizontales présentées en Figure 3.30
et Figure 3.31.
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Figure 3.30: Photo MEB des croissances suFigure 3.31: Photo MEB des croissances sur
dispositifs de faisceau de NTC, vue de dessus,dispositifs de faisceau de NTC, vue de dessus, le
faisceau supérieur est localisé entierement sumisceau supérieur est localisé entierement sur
I'électrode horizontale en TiN I'électrode horizontale en TiN

En supposant un diamétre moyen pour les nanotubesihn 5 nm, la densité de nanotubes
dans le faisceau est estimée & environ 4#1.MICs.m?. Toujours nettement plus faible
comparé aux résultats en pleines couches présetdsntiensités estimées a environ 1,2
+0,4.13° NTC.m? ceci a pu étre constaté méme lorsque l'intégragtemprocédé lift-off des
plots de catalyseur a été réussie. Nous supposomsie dans le cas de croissance a partir du
bi-couche Si/Fe que cette chute de densité estagMedimensions réduites du plot de
catalyseur. Une interprétation possible pourrai¢ &u’en dessous d'une taille critique de
motif, pour une épaisseur donnée du film minceatalgseur, la surface du motif influe sur la
densité de particules résultant du démouillagaldu:fune plus grande surface est favorable a
la formation de particules plus petites et plussesrapres démouillage et donc des NTC plus
denses.

La résine déposée semble cette fois avoir déboyaréaitement aprés insolation et
développement dans le cas des motifs sur TiN esiBoe. Nous supposons que si, aprés ces
étapes, un résidu trés fin était resté au fondnaetis, celui-ci a été éliminé par I'étape de
gravure par plasma OLe procédé de réalisation ainsi développé combinéigrocédé de
croissance a partir du bi-couche Al/Fe se présenteomme une solution pour
lintégration des faisceaux de nanotubes dans desisgositifs électromécaniques.
Cependant I'alignement des faisceaux reste uneabézidéfi. En effet le gap obtenu entre les
faisceaux est non-uniforme. Par manque de tempgrd&essais n'ont pas pu étre réalisés
afin d’étudier le taux d’alignement des faisceaux.

3.5 Conclusion

Ce volet du travail de cette thése a consisté dgiaér des pinces électromécaniques a base
de faisceaux de NTC par croissance in-situ destobas directement sur dispositifs par CVD
catalytique. Ce travail a été réalisé en deux grangtapes: une premiere étape d’étude
matériau sur substrats pleines couches, une seatiafde de fabrication des dispositifs et
d’intégration des NTC.

Durant I'étude matériau nous avons essayé de diyelain mode de croissance de tapis sur

un matériau conducteur représentatif des électrddedispositif a partir du savoir faire en
terme de mode de croissance par CVD a partir dalysa&ur Fe sur alumine et sur Si. Le
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mode commun de croissance a partir du catalysewstecaractérisé par des tapis denses de
NTC multi-parois de tres faibles diametres (quetquem) et de plusieurs dizaines de
micrometres de haut. Ce type de NTC était donagessant a considérer pour la fabrication
de microdispositifs.

Nous avons utilisé le TiIN comme matériau d’éleatrazhr c’est un matériau conducteur
relativement inerte chimiquement que I'on sait gné& au LITEN couramment dans des
dispositifs via les techniques de dépét et de isabn développées dans lindustrie de la
micro-électronique. Nous avons essayé d’activeméale tapis directement sur TiN mais
celui-ci n’a pas fonctionné. Nous avons donc chaig& approche « catalyseur » bi-couche qui
est décrite dans la littérature comme une alteragtiour activer le mode tapis sur des
matériaux qui ne le permettent pas. La bicoucheasstituée d’une sous-couche qui permet
de masquer le matériau initial et d’'une couche atalgseur Fe. De plus nous nous sommes
intéressés aux sous-couches métalligues compasbesnotre application. Deux natures de
bicouches, Si/Fe et Al/Fe, ont été évaluées ersgaiace. Vu qu'il était possible d’activer un
mode tapis sur substrat Si a partir du catalyseutadbicouche Si(5nm)/Fe(2nm) déposé sur
TiN a été évalué. Les procédés de croissance awetém sous air, conduisent de fagon
reproductible a des tapis homogénes de NTC prédetea hauteurs de I'ordre de 37+3um et
des densités élevées de I'ordre de 1.2+0'8 NTC.m>.

Les procédés de croissance a partir de bicouchee Advec montée sous mélange réactif
conduisent & des tapis de densités élevées dOUA@° NTC.m? et de 30 & 40 pm de haut.
Nous avons constaté que le couple Al 7nm/Fe 1nih @htes favorable a I'activation d’'un
mode tapis de facon reproductible et homogene pp@sémes de ce type sont effectivement
parfois apparus pour une sous-couche en Al plwes (fimm). Les deux bicouches Si/Fe et
Al/Fe ont été retenues pour l'intégration du modecbissance correspondant sur dispositifs.

Nous avons utilisé la lithographie optique dangrotédé lift-off pour réaliser les électrodes
et localiser le catalyseur. Deux procédés a pdes résines S1818 (1.8um d’épaisseur) et
S1813 (1.3um d’épaisseur) ont été utilisés, ils amduit a des dispositifs de mauvaise
gualité. La résolution obtenue en utilisant cesc@dgs était faible (3um). Les électrodes
fabriquées étaient jointives pour les gaps infégeu3um, elles présentaient des collerettes et
étaient irisées a certains endroits. De plus lé&ddp TiN n'était pas homogene sur toute la
surface. Nous avons essayé deux procédés qui pentnee créer un profil de résine en
forme de casquette afin d’éliminer les collerettéspendant la casquette formée n’était pas
suffisamment efficace. En effet le matériau péinéea dessous a cause de la technique de
dépbt de TiN par pulvérisation cathodique qui njeest a incidence normale, ces procédés ont
été donc abandonnés. D’autre part le catalyseurs#eg’éliminait dans certains cas lors du
lift-off. Ce dernier probléme ainsi que celui ddecé&odes irisées ont été affectés par la
présence d'un résidu de résine au fond des mdidss avons essaye de mettre au point le
procédé en ajustant les temps d’insolation, deldppement, et du lift-off de la résine mais
notre démarche a été interrompue par des pannesssiMes sur I'équipement de lithographie
optique et la tournette.

Nous avons essayé d'intégrer les modes de crossampartir des bicouches Si/Fe et Al/lFe
sur les dispositifs obtenus par ce procédé. lciéaement pas été possible d’activer ce mode
sur les électrodes en TiN. Ceci n'est pas di agégu® de croissance, qui s’active dans les
mémes conditions en pleine couche et sur le caatycalisé sur silice sur les mémes
dispositifs, mais au catalyseur déposé sur TiNédqait pollué par le résidu de résine présent
au fond des motifs.
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Nous avons fabriqué des dispositifs par un autedaté utilisant la résine AZ1512HS et des
éguipements récents et nous avons introduit ume @ea gravure séche par plasmaléns le
procédé afin de nettoyer le fond des motifs. Ce¢ulé a permis d’atteindre des gaps de 0.7
pm et de bien controler les dimensions définiesdép6t de TiN a été mieux réussi. Ces
dispositifs ont été utilisé pour intégrer le mode droissance a partir du bi-couche
Al(7nm)/Fe(1nm). La croissance sur TiN a donné &edes faisceaux de nanotubes denses et
longs.

Le procédé de réalisation ainsi développé combin@racédé de croissance a partir de la
bicouche Al/Fe se présente comme une solution fiotégration des faisceaux de nanotubes
dans des dispositifs électromécaniques. Cepent#dignement reste une problématique, en
effet le gap obtenu entre les faisceaux est nofowume. Ce procédé nécessite d’étre encore
étudié pour améliorer I'alignement des faisceauxCeci est possible en augmentant la
densité des NTC ou en réduisant le rapport de fatesefaisceaux, cependant nous avons vu
gue ceci augmente le module de flexion du faiseempmentant ainsi la tension de pull-in des
pinces électromécaniques. Si on considére la demséximale (n=5.1'6NTC.m?) et la
longueur (L=40um) maximale obtenues a partir daotsbe Al(7nm)/Fe(1nm), la tension de
pull-in d’'une pince a base de faisceaux a sectiorée de 3x3um?2 espacés d’'un gap de 2.6um
pour un module de Young des NTC supposé égal dBa& est de 121V. Cette tension
appliguée au dispositif provoquerait certainemandestruction.
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Chapitre 4 Caractérisation électrique de pinces
électromécaniques a base de faisceaux de NTC
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4.1 Introduction

Ce chapitre porte sur la caractérisation électridgge pinces électromécaniques a base
de faisceaux de NTC que nous avions réalisées tdoette thése. Nous avons caractérisé ses
pinces sous vide dans une station de test sousepoiNous avons également monté une
expérience dans un microscope a balayage électimmgtrumenté afin de pouvoir visionner
le mouvement des nanotubes. La caractérisationrigiee a pour intérét d’améliorer notre
compréhension du fonctionnement de tels disposiifs permet de mettre en lumiere des
phénomenes et comportements méconnus qu’il serdispensable de prendre en compte
dans la conception de nos dispositifs. Idéalemelle permet d’accéder a plusieurs
parameétres de la structure mobile tels que sataésis électrique, les courants électriques
maximaux pouvant étre supportés, son intervall&asiiité ou sa résistance a la rupture. La
description des expérimentations menées ainsi ggecbnstatations observées sur ces
premiers dispositifs sont présentées dans ce chapit

4.2 Matériel et protocole de mesure

Figure 4.1 : Photographie de I'enceinte de test soude des dispositifs

Les dispositifs ont été caractérisés dans un lgéliedaux mesures a basse température
(3K) sur des composants électroniques. Le batiogspml'une pompe turbo-moléculaire qui
permet la régulation en pression de I'enceinte @y e sorte que des niveaux de vide allant
jusqu'a10® Torr soient accessibles. Le bati dispose de poiatetungsténe classiques. A
titre indicatif, la capacité parasite,,..(capacité direct€ ., ..entre la pointe d’excitation

a l'entrée et la pointe de mesure a la sortigpihiite par des pointes en tungstene est de 3.3
pF. Nos tests électriques en tension continueténtdalisés a I'aide de ces pointes.
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La méthode de caractérisation utilisée consistgpécaier une tension continue aux bornes de
la pince et faire évoluer cette tension progresseug tout en contrdlant le courant jusqu’a
atteindre le pull-in. La pince passe d’un circuitvert, ou aucun courant ne circule a travers
les faisceaux de NTC, & un circuit fermé laissaaverser le courant. Les nanotubes en
contact forment un court-circuit de faible résisenUn nanotube peut supporter un courant
d’'une dizaine de pA. De ce fait, il est importaatrdettre une résistance élevée en série dans
le circuit. Les valeurs a mesurer sont donc le aoiude commutation et la tension de
commutation. Notre montage (Figure 4.2) est donmpmsé d'un générateur de tension
continue, d’'une résistance en seérie et d'un oscitipe.

Générateur ;
de tension | Oscilloscope
continue ’7

] I . .

-

Figure 4.2 : Schéma de montage expérimental emplpgér la caractérisation des dispositifs

4.3 Caractérisation électrigue des dispositifs a base ed

faisceaux de NTC

Une pince électromécanique opérationnelle fonctiomnde la maniere suivante :

- passage de I'état ouvert a I'état fermé lorsquiehsion appliquée est supérieure a la tension
de pull-in

- passage de I'état fermé a I'état ouvert lorsquehsion appliquée est ramenée en dessous de
la tension de pull-out inférieure a la tension d#-m

Ce fonctionnement est possible lorsque les conditie suivantes sont réunies :

- de faibles déformations sont imposées aux nanotubdans ce cas le comportement est
élastique, il n'y a donc pas de rupture mécanique

- la tension de pull-in de la pince est faibleafin d’éviter le phénomene de claquage et
d’émission de champ, de choc mécanique entre fisceconduisant a des grandes
déformations et afin d’éviter aussi I'apparition gies de courants instantanés lors de la
fermeture de la pince que les nanotubes ne sefsrtapables de supporter

- le courant nominal circulant a travers les nanotube a été limité par le circuit

- les pinces sont congues de telle fagcon lquiorce de rappel élastique des faisceaux a
I'état fermé soit supérieure aux forces de van deWwaals d’attraction entre les surfaces en
vis-a-vis des faisceaux. Ainsi les faisceaux néergspas collés lorsque la tension appliquée
est annulée.

Cependant ne connaissant pas le module de Youngatesubes il est difficile de concevoir
un systeme respectant toutes ces conditions.
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Nous avons cependant observé que les dispositféstent été souvent détériorés. Nous
allons illustrer ce comportement par des exemplehercher a apporter une interprétation a
ces phénomenes.

4.3.1Analyse du comportement électromécanique de disfsosctionnés

Rupture des nanotubes et détérioration des disposi fabriqués a partir du bi-couche
Si/Fe:

Nous avons en premier temps testé des disposthitfsnas a partir du bicouche Si/Fe. Ces
dispositifs présentaient des morphologies de faiscgoour la plupart en forme d’arc de
40um de longueur et de 3um de diametre espacégydjumariable. L’alignement était faible
conduisant a un gap non-uniforme entre les faisce@ar conséquent, nous n’avons pas pu
appliguer les modeles électromécaniques sur semdiigs afin d’extraire la valeur du
module de Young des NTC a partir des tensions derpmesurée.

Plusieurs tensions de pull-in ont été mesurées Bobsnc de test sous vide sur plusieurs
dispositifs qui ont conduit pour une majorité diessteux a la détérioration du dispositif ou au
collage des deux faisceaux. Nous avons mesuréeusmn de pull-in de 20V et un courant de
20p A sur un dispositif qui avait un gap de 2umeihds bases de faisceaux. Ce dispositif a
seulement été observé au MEB apreés test (Figuretd=8yure 4.4) car nous avons supposé
gue le MEB pourrait polluer les NTC et donc augreeitd résistance électrique de contact
entre faisceaux. Apres vérification sur d'autrespdsitifs nous avons constaté qu’a notre
échelle il n'y a pas d’influence du faisceau d’'@&ecs du MEB sur le comportement du
dispositif. Apres actionnement, un des faisceaurat®tubes a été détérioré définitivement.
Deux causes peuvent étre a l'origine de ce résuléataisceau a brulé a cause d’'un courant
fort ou le faisceau a subi une grande déformatiengai la conduit a la rupture. Nous
privilégions la seconde cause pour les raisonsastes.

La Figure 4.5 correspond a un grossissement spari@e du faisceau coupé en deux et est
attachée a I'électrode (Figure 4.3). Cette figumntre des débris de nanotubes éparpillés sur
I'électrode qui sont probablement dus a la ruptageanique des nanotubes et non pas a la
brllure du faisceau. En effet un courant fort quia#t brllé les nanotubes aurait eu des
conséguences aussi sur le second faisceau quiewight n’a pas été détérioré. De plus, le
faisceau posséde une faible densité de nanotub®s1(15NTC.rif) et donc une porosité
importante, la section du faisceau au niveau depéure s’est donc affaissée (Figure 4.3) a
cause de la flexion imposée au faisceau. Ceci aduibfes nanotubes a subir de grandes
déformations avec un rayon de courbure tres fashleniveau de la section affaissée
provoquant leurs ruptures mécaniques. Nous pouviarer qu'il aurait été possible de
calculer la résistance a la traction des nanotsbesus connaissions le rayon de courbure des
nanotubes a la limite de I'élasticité. LorsqueflEsceaux sont attirés I'un vers I'autre par la
force électrostatique, compte tenu du gap présent ées faisceaux de NTC, ces derniers ne
peuvent pas subir de grandes déformations. Cepeletafaisceaux continuent a fléchir car
ils sont capables de glisser I'un sur l'autre lofdg possédent de I'énergie cinétique. En effet
le gap entre les faisceaux se réduit progressivejuequ’au point de pull-in, au-dela de ce
point les faisceaux vont étre entrainés avec umgaine acceélération liee a la force
d’attraction. Plus la tension de pull-in est élepdgs I'énergie cinétique développée dans le
systeme |'est aussi. Cette énergie peut provogueétiérioration du dispositif.
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B1PB3: B l7 7 Mye—3-
X9.88BK 3.33sm X4.880K 7.58prm

Figure 4.3 : Faisceau de NTC coupé en deukigure 4.4 : dispositifs aprés actionnement, le
apres avoir subi des grandes déformations second faisceau est resté intacte

Figure 4.5 : Photo MEB du falsceau coupé en deube grossissement permet d’observer des débris
de nanotubes probablement dues a rupture mécanidudaisceau de NTC

X4.56K 6.67rm

;, X4.880K 7.50sm \ %
Figure 4.6: Photo MEB du dispositif avantFigure 4.7 : Photo MEB du dISpOSItIf apres
actionnement sous deux angles de vues différerastionnement, V=100V, un des faisceaux a
disparu, des NTC du second se sont arrachés
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Les forces d’adhésion a I'encastrement entre |e€ Hilla sous-couche en Si déposé sur une
électrode en TiN sont apparues trés faibles dartaicg cas de croissance de faisceaux. EN
effet, un faisceau a pu étre arraché lorsqu’unsidende 100V a été appliquée au dispositif

présenté en Figure 4.6. Le faisceau arraché (Figutea subi un choc contre le second

faisceau. Ce choc a provoqué 'arrachement de gasIfy TC du second faisceau, ces NTC

sont restés collés au faisceau par les forcesmdea\Waals.

Dans d'autres cas un arc électrique entre les éaisc de NTC a été observé par la
monoculaire du banc de test sous pointes pouransgon appliquée au dispositif (Figure 4.6)
de 100V. Le dispositif a été testé sous vide aprassion de I®Torr. L'arc électrique est di
au champ électrique élevé créé entre les faisceéparé par un gap de l'ordre de quelques
microns. Le champ électrique est plus intense weani des pointes des faisceaux, atteint le
champ de claquage du vide défini par la loi de Rersc

X2.58K 12.8+rm
Figure 4.8 : Photo MEB avant actionnement électrigudu dispositif bralé par un arc électrique

Les charges stockées dans la capacité entre faisceaNTC sont considérés négligeables
devant celles créées dans les cables. Un courstaniané traverse les faisceaux lorsque ces
derniers sont suffisamment proches pour qu'il ycéiquage, ce courant est supérieur au
courant imposé par la résistance du circuit a cdesecapacités de cables qui se déchargent
instantanément. Ce courant produit de la chaleureffat Joule dans le gap provoquant la
sublimation des nanotubes de carbone de la patérienre du faisceau (Figure 4.9). Les
NTC intérieurs aux faisceaux ont été protéges.

X4.58K B.BZum Xx4.58K 6.67rm

Figure 4.9 : Dispositif aprés test. Un arc électug a provoqué la sublimation des NTC de la
surface du faisceau
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4.3.2Schéma équivalent électrique du circuit

Le schéma équivalent du circuit de test des digfosist représenté en Figure 4.4).est la
tension délivrée par le générateur de tension mo@fiRs est la résistance interne du
générateur et vaut 80 R est la résistance en série qui limite le cour@rest la capacité des
cables situés entre la résistaitet le dispositif. Le dispositif a nanotubes egirésenté par
un interrupteur aveBy égale soit a la somme des résistances de contaetles faisceaux de
nanotubes et la base des faisceaux, soit a latanésés du gap qui sépare les faisceaux
lorsqu’un canal de conduction est créé dans lepga@rc €lectrique. La capacité formée par
les faisceaux est de I'ordre du femto farad, ediecensidérée négligeable devant la capacité
des cables. Ainsi que la chute de tension a lietér des tubes est considérée aussi
négligeable. L'impédance d’entrée de I'oscilloscege représentée par la résistaRget C

en paralléle.

e ——Cs=

E C Ve Vout | 1m0 ——13pF
a

Figure 4.10: Schéma électrique équivalent du ciigule dispositif est représenté par un
interrupteur, R, étant la résistance entre les faisceaux du gapmletcontact, C capacité des cables
situés apres R

Lorsque l'interrupteur est ouvert aucun courantengaverse, la capacité C se charge sous la
tensionVi,.

L’énergie stockée dans les cables est ddoBc = %C\/i,f

Lorsqu’il y a arc électrique ou contact entre laisdeaux un courant, traverse la résistance
Ry, il est égale a la somme du courdnf,généré par la sourdén et du courant;ic, de
décharge de la capaciféa travers la résistan& etRs

La tension aux bornes de la capacité passe do¥ig é&c1 qui est imposée par le circuit.
Ainsi I'énergieAE libérée par la capacité C est :

2
+
AE :lc\/m2 _ECVCZ1 :lc\/in2 1- _Ri*Rs
2 2 2 R, +Rs+R

A Tlinstant t =0 lorsqu’'un courant traverse linterrupt®ur0) =Vv,, , V,,(0) =0 car la

tension est continue aux bornes de la capacitépuissance instantanée produite dans la
résistancdry a l'instant t=0 est essentiellement due au coutardécharge de la capacité C :
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P= R‘" Cette puissance est libérée dans le gap lorsga’itonduction par arc électrique et a
H

travers les résistances de contact lorsqu’il yratam. Si nous calculons cette puissance pour
R=10MQ , une résistance choiftg =10MQ avecV;,=100V. On obtientP= 1mW, cette
puissance semble étre a l'origine de la sublimaties NTC. L'énergie libéréaAE par la
capacité C, considérée égale a 20pF, est en gfiét & 75nJ.

Conclusion

Dans le cas de dispositifs intégrés a partir dodoiehe Si/Fe nous avons pu constater que les
dispositifs ont été détruits lorsqu’une tensionvéte leur a été appliquée. La densité de
nanotubes de ces dispositifs est tres faible. Ranmins cas un affaissement du faisceau a
conduit les NTC a subir de fortes déformations yesqleur rupture. Ces grandes
déformations n’ont pas pu étre évitées. Bien qugale défini soit faible les faisceaux ont pu
glisser I'un sur l'autre. En effet les faisceauxsp@&dent une énergie cinétiqgue élevée a cause
des fortes tensions de pull-in. Ces tensions orgrpyoquer dans certains cas l'arrachement
du faisceau de NTC. Dans d'autres cas une déclaegtrique a été crée conduisant a la
sublimation des NTC présents a la surface de faisce?our éviter tous ces phénomenes et la
destruction du dispositif une tension de pull-ilka est primordiale.

4.3.3Extraction d’'une valeur approximative du moduleYaeing des NTC

Nous avons pu mesurer une tension de pull-in de 80Vun dispositif obtenu a partir du
« catalyseur » bi-couche Al(5nm)/Fe(1nm). Ce digpgoprésente des faisceaux de NTC
alignés d’'une densité estimée & 4+1>1M0TC.m?et de longueurs de 40 et 50pm espacés d’'un
gap de 3 um a la base et de 2um au sommet (FigLie 4

X2.88K 15.8rm ®X2.88K 15.8»sm

Figure 4.11 : Photo MEB du dispositif avant actioement, sur les deux images le gap au sommet
est de 2um et a la base de 3um (Inclinaison MEB4%8)

Ce dispositif a été actionné dans le banc de mesowus-pointe, nous avons augmenté
progressivement la tension au bornes du dispgs#ifu’a atteindre 80V. Le pull-in a eu lieu
et un courant a été détecté dans le circuit. Leaobra été de courte durée, le faisceau s’est
plié définitivement comme le montre la Figure 4.1.8.second faisceau n’a visiblement pas
subi de déformation, le faisceau qui a fléchi apd@bablement glisser contre le second
faisceau.
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Figure 4.12 : Photo MEB du dispositif aprés actioament électrique, un des faisceaux a fléchi
définitivement

Nous avons calculé la tension de pull-in pour ssgasitifs en fonction du gap suivant notre
modéle pour une longueur et diametre de faisceaB0gien et 3um respectivement et un
diametre moyen des NTC du faisceau de 5nm. Plissieaurbes ont été tracées pour
différents modules de Young du nanotube.

R=1.5 pum, L=40um, et n=4.10'° NTC.m"2

10°

,,,,,,,,,,,,,,,, = oo
Eq=0.9TPa [~

Vpull-in(V)
=
ON

10 5 N
10 10

Figure 4.13 : Variation de Vpull-in pour une pincé base de faisceaux de NTC en fonction du gap
entre les faisceaux pour différents module de Youwtes NTC

Afin d'extraire le module de Young des NTC il faobnnaitre la précision de chaque
parametre. Le gap possede une valeur moyenne gen2é&mme il n’est pas uniforme le
long des faisceaux nous allons considérer une restgaposée de 8% sur cette valeur, le gap
initial entre les faisceaux est donc compris eBtB2.7um. La tension de pull-in mesurée est
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de 80V, l'erreur sur cette mesure est considér@tigeaible de méme pour la longueur des
faisceaux. La densité est estimée a 4+f.NIC.m? la précision sur cette valeur est donc
de 25%. En tenant compte seulement de I'erreutesgap, a partir des courbes de la Figure
4.13 nous pouvons extraire une valeur approximativemodule de Young du nanotube
d’environ0.75+0.15TPaSi nous prenons en compte la précision sur kwvale la densité de

25%, I'incertitude sur le module de Young augmeaitede 50%, ce qui correspondant a une
valeur de + 0.37TPa. En effet nous avons vu auitkap que la tension de pull-in était

proportionnelle &/E, 1, et queE, |, = aE,An’ et donc le module de Young, pour une

tension donnée est proportionnellzé.
n

La valeur du module de Young tenant compte de la j@cision sur ces deux parametres
est égale a 0.75+0.52TPa. Le module de Young dusi@au sera donc compris entre
18GPa et 100GPa.

Cette valeur est du méme ordre de grandeur quealesrs de modules de Young extraites
par les différentes techniques de caractérisatiésemtées dans le tableau de synthese au
premier chapitre.. Trés réecemment dans la littéeaf®LO 09], un module de Young
d’environ 3.8MPa a été calculé pour des murs detdes d'une densité de YRTC.m%
Cependant ces nanotubes ont une morphologie sienBaceux que nous avons obtenus par
nos procédés et qui ont une densité environ 40ois élevée. Si nous devons calculer le
module de Young effectif de nos faisceaux de ndrestupour cette méme densité nous
obtenons une valeur comprise entre 450MPa et 2.5BPast 100 a 400 fois supérieure a
celle évoquée dans la littérature. Ce facteurrestimportant, il peut étre en partie di au fait
que les chercheurs n'ont pas considéré lors dulcdicmoment quadratique de leur mur une
section poreuse mais une section pleine qui condluiin facteur d’environ 10. Cette
différence trés élevée, laisse penser que bienngsenanotubes posseédent visiblement la
méme morphologie que ceux présentés dans leurdurd®LO 09], ils sont beaucoup plus
rigides.

4.4 Caractérisation electrique sous MEB instrumenté

Nous avons monté un banc de caractérisation quingierd’actionner et d’observer

simultanément les faisceaux de nanotubes en mounterbe banc de caractérisation est
constitué d'un MEB (Hitachi S4100), du générateernehsion continue et de l'oscilloscope
utilisés pour la caractérisation sous pointes. LEBMdédié a l'origine uniqguement aux

observations a été instrumenté au sein du CEA-LBfih de permettre d’adresser
électriguement les dispositifs observés dans labina sous vide du MEB. Neuf entrées pour
le MEB ont été prévues pour connecter les disgegtr I'intermédiaire de cables coaxiaux.
Les dispositifs sont connectés par des fils de imgndur un circuit imprimé. Un porte-

échantillon spécifigue comportant une connectiqoeueille le circuit imprimé. Dans la

chambre sous vide du MEB le porte-échantillon esinectée aux céables extérieurs a l'aide
d'une seconde connectique. Le porte-échantillonlibet d’effectuer des mouvements en
translation et en rotation.

Nous avons testé plusieurs dispositifs en appligdas tensions allant jusqu’a 169V. Dans la
majorité des cas aucun mouvement n'a pu étre obgecause du gap important. Néanmoins
le dispositif présenté précédemment (Figure 4.12Jue a été actionné sous pointe a été
caractérisé dans le MEB. Le point de pull-in n’as gau étre atteint. Le mouvement du

faisceau a pu étre observeé, des photos MEB augreiffes tensions appliquées ont éte
saisies, elles sont présentées en Figure 4.1fedeze de base défini est formé par la position
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d’origine du faisceau incliné et I'électrode (imade haut a gauche). Le faisceau incliné est
relié a la masse. Il subit une faible déformatiodO®V puis plus importante a 149V. Le
second faisceau est relié a la borne positive dérgéeur. Plus la tension qui lui appliquée est
élevée plus son image devient sombre a cause tgufdiévacue difficilement les électrons.
Nous avons pu observer apres plusieurs cycles migote appliqués a ce dispositif un
éblouissement de I'écran du MEB a des tensionsfplbkes de 75V.

A.RASLAN A.RASLAN

A.RASLAN 1439y
X2.598K 1l2.88m
Figure 4.14 : Dispositif actionné sous un MEB instmenté a des tensions de 100V(image de haut a
droite) et 149V (image du bas), faible déformatidu faisceau a 100V puis plus importante a 149V
par rapport a sa position d’origine marqué par urepere (image du haut a gauche), faisceau en
mouvement est relié a la masse, I'image du faiscealié a la borne positive devient plus sombre
lorsque la tension augmente a cause de la diffiéuttu faisceau a évacuer les électrons

4.5 Conclusion

Nous avons tenté dans ce chapitre de décrire lgpadement des dispositifs testés. Les
faisceaux présents dans ces dispositifs n’étai@stvprticaux et bien alignés. Par conséquent
le gap entre les faisceaux n’était pas uniformgaetaleur était plus élevée que celle définie
au préalable. Ces dispositifs ont nécessité desotes d’actionnement tres élevées qui ont
conduit dans certains cas a la rupture des nar®tebe leur faisant subir des fortes

déformations. Nous avons vu que ces déformatiomsporavoir lieu a cause de la faible

densité des NTC qui a conduit a l'affaissement alackau. Dans un autre cas il est apparu
que pour les croissances a partir du catalysewubie Si/Fe des faisceaux peuvent étre
arrachés a leur base au moment du pull-in lorsgutension élevée (100V) est appliquée au
dispositif. De plus nous avons apercu que les daisc de nanotubes ont probablement la
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possibilité de glisser I'un sur l'autre lorsqu’itentrent en contact possédant une énergie
cinétique liée a la tension appliquée et au gap tlastructure. Des fortes tensions appliquées
aux dispositifs ont pu amorcer dans certains casates électriques entre les faisceaux, la
puissance libérée par I'arc a provoquée la subionates nanotubes de la paroi extérieure des
faisceaux. Cet arc est produit lorsque le chamgtridgie (plus élevé au niveau de la pointe du
faisceau) atteint le champ de claquage du vides dée$ faisceauX! est donc important de
réduire ces tensions de pull-in en modifiant les cactéristiques du dispositif en d’autres
termes augmenter la longueur des nanotubes ou rédaileur densité. Cependant nous
avons conclu au chapitre précédent qu'il fallait plitét réduire la longueur des nanotubes

et augmenter leur densité pour améliorer I'alignemet des faisceaux.

Si on devait encore augmenter la densité d’un ia@e 1.16° NTC.m? la tension de pull-in
passerait a 242V polu= 40um, gap entre faisceaux 2.6um, section dudaisde 3x3um?2 et
module de Young de 0.8TPa. Si au lieu daugmeratensité on réduisait la longueur de
40um a 30um pour obtenir un rapport de forme dia 1€nsion de pull-in devient donc égale
a 208V. Si on voulait obtenir ce méme rapport denfode 10 en augmentant seulement la
taille de la section du faisceau, de 3x3umz2 a 4&|antension de pull-in devient égale a
190V. Au cas ou les solutions proposées permettaméliorer le taux d’alignement, les
tensions de pull-in restent tres élevées pour pe tle dispositif. Il est donc important de
trouver un compromis qui permette de pallier ad=msx problemes.

A I'état actuel, le procédé de croissance utiliséenpropose pas ce compromis, il nécessite
d’étre encore amélioré pour obtenir les dimensionset les densités optimales qui
permettraient a la fois de réduire les tensions deull-in et d’avoir un bon taux
d’alignement afin de réaliser des dispositifs de fye pinces électromécaniques
opérationnels.

Afin de mieux cerner le comportement électroméaamides faisceaux de nanotubes nous
avons monté un banc de caractérisation permettabsetver les faisceaux en mouvement.
Ce banc comporte un MEB qui a été instrumenté paucaractérisation de systémes
électromécaniques. Nous avons pu observer un mantede faisceau. Le faisceau n’étant
pas dans la configuration optimale de pince élendaanique, le mouvement était plus
caractérisé par de la torsion que par de la fleXtmtte expérience a permis de constater le
mouvement cohésif de I'ensemble des NTC constitualet faisceau.

Néanmoins nous avons pu tester un dispositif quisna permis d’extraire une valeur
approximative du module de Young des NTC a padircdtalyseur bi-couche Al/F€ette
valeur est de 0.75+0.52TPa et le module de Youngfesdtif est ainsi compris entre
450GPa et 2.5 GPala précision obtenue est tres faible, il est inguur d’améliorer la
méthode d’estimation de la densité de NTC et ldigent des faisceaux de NTC afin
d’améliorer cette précision. Il est aussi nécesesdé pouvoir tester plusieurs dispositifs afin
de pouvoir donner la fonction de répartition du omledde Young et trouver une valeur
moyenne pour le module de Young obtenu.

4.6 BIBLIOGRAPHIE

[OLO 09] N. Olofsson, J. Ek-Weis, A. Eriksson, @ida, E. E. B. Campbell,

Determination of the effective Young's modulusedically aligned carbon nanotube arrays:
a simple nanotube-based varactor,

Nanotechnology 20 (2009) 385710 (6pp)

139



CONCLUSION ET PERSPECTIVES

L'objectif des travaux de cette these était de méjp® aux questions posées quant a la
réalisation de systemes électromécaniques a basand¢ubes de carbone synthétisés par la
technique CVD de croissance in-situ de nanotubescgax et alignés et leur potentiel pour
des applications dans les objets communicants.

Les travaux de cette thése ont été dédiés a lalisaitilén, conception et fabrication de pinces
électromécaniques a base de faisceaux de nanoftdbes.avons fait ce choix de structures
pour d’'une part accéder aux propriétés mécanigoesadiculier le module de Young des
nanotubes nécessaire a la conception des systémiasitee part proposer une brique de base
qui pourrait présenter différentes fonctions.

Nous avons pour cela proposé une modélisation aapodement électromécanique des
nanotubes de carbone par des modéles analytiquesireériques. Différents modeéles
analytiques existants de calcul de la tension deirpd’'un commutateur de type encastré-
libre ont été présentés. Une analyse de ces maad@lssa conduits a proposer un modéle plus
précis pour les commutateurs a tube cylindriqueusNavons de plus développé un calcul
numerique permettant de prendre en compte leseftet linéaires pour calculer la déformée
des nanotubes soumis a une force électrostatigeem@&me calcul a permis d’évaluer la
tension de pull-in pour nos commutateurs. En dengieéemps nous avons étudié le
comportement mécanique de structures composite€-@if). Nous avons présenté le calcul
du module de Young effectif du matériau compositdéveloppé une expression analytique
pour calculer le moment quadratique de la sectiofatgsceau de nanotubes. Une expression
du module de flexion de faisceaux de nanotubesiépéend des dimensions du faisceau, des
nanotubes, de leur module de Young et de leur tersipu finalement étre obtenue. Elle
montre la possibilité de faire varier le module fikxion en faisant varier la densité des
nanotubes. Ceci offre I'avantage de pouvoir agilesaent sur les paramétres du procédé de
croissance sans modifier les étapes technologdgiedalisation et d’éviter des contraintes en
termes de délais et de codlts. Ce calcul de modal#iedion nous a permis d’adapter les
modeles de calcul de la tension de pull-in afirpdigposer un mode de calcul pour les pinces
a base de faisceaux de nanotubes. Nous avons pucaincevoir des pinces a base de
faisceaux de nanotubes.

Ces pinces ont éteé fabriquées directement sur glifggar CVD catalytique. Pour cela deux
études ont été conduites : une étude matériasusstrats pleine couche et une seconde étude
de réalisation de dispositifs et d’'intégration dEC.

En se basant sur le savoir faire du CEA LITEN emé&de mode de croissance de tapis de
nanotubes a partir du catalyseur fer sur des fibstn alumine et en silicium, un mode de
croissance sur TiN (matériau conducteur des éle@esralu dispositif) par une approche de
catalyseur bi-couche a été développé. Deux catalydscouches Si/Fe et Al/Fe déposés sur
un substrat Si recouvert d’'un empilement Ti/TiN été évalués en croissance. Le catalyseur
bicouche Si(5nm)/Fe(2nm) a conduit de facon reprblie a des tapis de NTC homogenes et
de densités élevées. Le couple Al(7nm)/Fe(1nm)t ghis favorable que le couple
Al(5nm)/Fe(1nm) a I'activation du mode tapis dediageproductible et homogéne.
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Les deux modes de croissance a partir du catalyseomche Si/Fe et Al/Fe ont été intégrés
sur dispositifs. Ces dispositifs ont été fabrigaé fthographie optique dans un procédé lift-
off. Les procédés au départ utilisés ne nous anppanis d’aboutir a des dispositifs de bonne
qgualité. En effet, les dimensions de structureéesqde I'ordre du pum) sont a la limite de la
résolution de la technique de lithographie optiqDes procédés de croissance n'utilisaient
pas une résine adaptée et des équipements de poécision permettant d'obtenir une
résolution de 1um. De plus des probléemes de délgectie la résine ont été constatés. En
effet un dépot résiduel au fond des motifs a em@&obtention d'un dépbét homogene de TiN
pour former les électrodes et a transformé le ysealr déposé pendant la croissance a 600°C.
Par conséquent le mode de croissance de tapidiadpacatalyseur déposé sur les électrodes
en TiN n’a pas pu étre activé. Néanmoins quelqussoditifs ont pu étre réalisés et testés.
Nous avons changé de procédé et d’équipementsé@téirune étape de gravure seche par
plasma Q afin de nettoyer les fonds des motifs avant déftmatériaux. Cette fois-ci
l'intégration du mode de croissance a partir dalgaeur bicouche Al(7nm)/Fe(1nm) sur les
dispositifs (électrodes en TiN) obtenus par ce rauvprocédé a été réussie. Cependant nous
n‘avons pas pu tester ces dispositifs.

Un des problemes majeurs de I'intégration des ndast sur dispositifs rencontré est celui de
I'alignement des faisceaux. En effet, le gap el@sedeux faisceaux de nanotubes qui forment
la pince n’est pas uniforme, les faisceaux obtesmun dans la plupart des cas en forme d’arc.
La solution proposée pour améliorer I'alignemeritoetle de réduire le rapport de forme et
d’augmenter la densité. Cependant les densitésnguéurs actuelles des faisceaux obtenus
conduisent a des tensions de pull-in élevées. Nmomis pu constater cela a travers les
différents tests que nous avons effectués surspositifs obtenus. Des tensions de I'ordre de
100V ont été nécessaires pour atteindre le pulGas tensions ont provoquées la destruction
des faisceaux, I'arrachement des faisceaux et mi@nfigrmation d’arc électrique entre les
faisceaux qui a provoqué leur sublimation. Il esportant de pouvoir réduire ces tensions
pour développer moins d’énergie dans le systengederla fermeture de la pince et d’éviter
d’atteindre les champs de claquage du vide ensrdaisceaux. Pour réduire les tensions de
pull-in il existe deux possibilités soit de réduieedensité soit d'augmenter la longueur des
faisceaux mais ceci se fait au détriment de I'aigent. Un compromis est donc a trouver
pour pallier & ces deux problemes. Le procédé hque nous avons développé ne propose
pas ce compromis, il est nécessaire de pouvoudiét pour converger vers les dimensions et
densités optimales.

D’une maniere générale la réalisation de nanotdbesarbone verticaux et alignés localisés a
des positions bien spécifiées dans un dispositifstitne un verrou technologique dans la
réalisation de systémes électromécaniques a basanmbtubes de carbone synthétisés par la
technique CVD de croissance. En effet les mécarsigmis en jeu pendant la croissance des
nanotubes a partir d’'un catalyseur déposé sur oue cuche sont tres complexes et ne sont
pas encore maitrisés, par conséquent a I'heurelictil n'est pas possible de contréler
précisément toutes les caractéristiques d’'unesanie (diametre et longueur du nanotube, le
nombre de parois, la densité, I'allure des nansuhbBien que beaucoup de progrés a été
réalisé dans l'intégration des nanotubes sur dggoditifs notamment avec les travaux de
cette these qui ont démontrés la faisabilité degincommutateurs et capacités variables a
base de nanotubes, il y a encore beaucoup d’effoftsirnir avant de pouvoir proposer un
procédé de réalisation fiable qui permet d’aboatides systéemes opérationnels a base de
nanotubes synthétisés par CVD ayant des cara@@sstreproductibles.
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Parmi les perspectives d’utilisation du commutatdactromécanique de type pince que nous
avons réalisé nous trouvons les commutateurs & étectrodes. Dans ce systeme le second
nanotube polarisé a un potentiel tres faible est@gar une troisieme électrode comme
présentée dans la figure ci-dessous. La tensioiigagp a la troisieme électrode est beaucoup
plus élevée. L’avantage d'un tel systéme est queil nécessite pas une tension élevée a
appliquer entre les deux nanotubes ce qui poyradiier au probléme d’augmentation de la
tension de pull-in lorsqu’on souhaite amélioretiglaement. Ce systéme a été présenté en
début du chapitre 2.

. )
Figure 1 : Photos MEB de nano interrupteur électrauanique constituée de deux MWCNT, 2um
de longueur [JAN 05]

L’actionnement électrostatique de faisceaux a ndres pourrait servir aussi a réaliser une
cellule mémoire (voir figure ci-dessous) comme déxr début du chapitre 2.

Figure 2 : Schéma d’une cellule mémoire formé pagsINTC [Jan-1 05]

Les faisceaux de nanotubes peuvent assurés ladiome pince, ils ont I'avantage de pouvoir
attraper un objet sans que celui-ci glisse gralze maroi du faisceau composée de plusieurs
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nanotubes et grace au fait que le faisceau sogtitoé@ d’un matériau composite (NTC-air)
compressible. Cependant I'inconvénient qui peuttéima fonction pince est la difficulté de
manipuler cette pince fabriquer sur un substrdt pla

D’autre part les applications en haute fréquenceeti pince peuvent étre limitées par ces
performances et ses dimensions. En effet |la falblesité des NTC dans le faisceau le rend
plus léger (masse proportionnelle a la densité)qee peut augmenter sa fréquence de
résonance par contre elle peut réduire sa raigeapg@rtionnelle a la densité au carré) comme
nous avons vu dans cette thése qui va a son t@sebaa fréquence de résonance. Au final,
la fréequence de résonance du faisceau est plus faile celle d’'un faisceau plein. De plus de
part leurs longueurs (plusieurs dizaines de migrdasfréquence de résonance sera de
guelques dizaines de MHz voire des centaines de. iddzce qui concerne le facteur de

gualité nous supposons que celui-ci sera faibleuse des frottements qui peuvent avoir lieu
entre les nanotubes du méme faisceau.

Les nanofibres de carbone présentées au chapiigete( ci-dessous) et que nous n’avions
pas intégrées dans des dispositifs a cause deulléé rencontrées lors de leurs localisations
peuvent cette fois-ci étre utilisées sans locadisasur un substrat pleine couche. lls ont
'avantage d'étre disposées dans un réseau sansdiiites les unes aux autres facilitant ainsi
le mouvement. Ce réseau de nanofibres peut étriiséutpour filtrer un signal
électromagnétique. Le filtrage est de type coupwlbale principe de fonctionnement de ce
filtre sera expliqué par la théorie de Drude-Lozeni est exposée par la suite.

Figure 3 : Photos MEB des nanofbres de arbone gygtisées par PECVD, hauteur maximale
mesurée de 1.6um et diametre de 80 nm. Croissancpl@ne couche apres coalescence d'un film
mince de Nickel

La transmission du signal RF a travers le réseanamefibres est associée a la résonance
mécanique de celle-ci. En effet, le couplage &ecétanique donne naissance a des modes
de vibrations collectifs des nanotubes de carbpoer; qu’il y ait couplage il est nécessaire de
polariser le réseau afin de créer des chargesldamsmnofibres qui peuvent ainsi se coupler
aux champs électromagnétiques.

Davis, Adam et al. [DAV 03, ADA 07] sont les premsiex avoir étudié et réalisé en 2003 un

résonateur ou filtre a base d’'un réseau de nanetddearbone. Le dispositif consiste en un
réseau de NTC inséré dans une ligne microruban eopnésenté en Figure 4.
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Figure 4 : Schéma du filtre RF & base de réseauNiEC comme proposé par Davis et al.

lls avancent l'idée que les nanotubes conductegissent en réfléchissant les signaux RF
incident de toutes les fréquences a I'exceptionsidmal ayant une fréquence égale a la
fréequence de résonance du réseau de NTC. A ladnégude résonance, le signal incident se
couple aux nanotubes a I'entrée du réseau paet’défs forces de coulomb entre le champ RF
et les charges sur les tubes. Les charges suategubes peuvent étre induites par le transfert
de charges entre I'électrode sous le réseau etdestubes ou par application d’'un champ
polarisant. Appliquer une tension sur I'électrodanpet de réguler la quantité de charges
présentes dans les NTC. Les forces électrostatisjpgercant entre les NTC sont fonction de
ces charges, la variation de la tension de potaisgermet d’augmenter les forces de
couplage dans le réseau. Davis et al. expliquemta@givibrations des nanotubes a I'entrée du
réseau se couplent aux nanotubes dans le réselas fparces de Coulomb. Ce comportement
permettrait la propagation d’'une excitation acapsti L'énergie peut étre récupérée a la
sortie du réseau par couplage entre les nanotubggrtion et les charges présentes dans
I'électrode de sortie. Le réseau de nanotubesadmis comme un filtre passe-bande autour de
la fréquence de résonance avec une bande passdimie gar le coefficient de qualité du
réseau. La caractérisation RF en transmission tarsande [0.4-6 GHz] révele un pic
d’absorption a la frequence de 836.5 MHz (FigureCgte fréequence est a priori associée a la
fréquence de résonance des nanotubes. Le résuitehuo est en contradiction avec
l'interprétation présentée précédemment.
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Figure 5: Mesure du coefficient de transmission diltre RF. Un pic de rejection apparait a la
fréquence de résonance des NTC [DAV 03]

En 2006 Dragoman et al.[DRA 06] mentionnent I'ezation de Davis et al. et contredisent le
fait que la vibration des nanotubes excités pahkemp RF proche de I'électrode se propage
comme une onde acoustique. En effet, les nanotaymad les mémes charges se repoussent
entre eux, ce qui peut détruire la cohérence gedpagation du signal électromagnétique a la
fréquence de résonance. Le signal a la fréquenc&stmance n’est pas transmis comme
Davis I'a mentionné, il est plutdt réfléchi et alis® Dragoman et al. montrent que le réseau
de nanotubes a la fréquence de résonance mécasgquansforme en diélectrique a forte
perte, cette explication permet d’expliquer le giabsorption mesuré par Davis et al. La
transformation de métal en diélectriqgue du résesauécrite par la théorie de Drude-Lorentz
des charges en vibration. La théorie de Drude-Lltarest habituellement utilisée pour estimer
la contribution a la permittivité diélectrique débrations électroniques dans un cristal, ici le
réseau dense de NTC est modélisé par un réseahadges oscillantes a I'extrémité des
nanotubes. Chaque nanotube possede alors un éipdteque qui contribue a la polarisation
globale du réseau.

Le couplage électromécanique maximal est obtersgl@ le champ électrique A (Figure 6)
est perpendiculaire a I'axe du nanotube et auspiepéiculaire a la direction de propagation.

Microwave
propagation
direction

Figure 6 : Schéma d'un réseau de nanotubes polarigér une tension VY, le champ A excite
transversalement les NTC

Dans ce cas, les expressions des parties réefteginaire de la permittivité diélectrique ont
été calculées:

gre(w) = Epack T NOQg (K - mV\F)/[(K - m\N2)2 + (WV)Z]

e =N - i -+

Epack COrrespond a la permittivité en dehors des frégeeule résonancey Bist le nombre de

nanotubes dans le réseaw, | charge a I'extrémité d’'un nanotube crée par polarisation
continue \4, y correspond a 'amortissemeftt et la constante de raideur du nanotube.

145



) e /5
20} §om s

10t

it 03 s
0.0a 0.98 —t T

10} 5 15

Figure 7 : Parties réelle et imaginaire de la pentivité diélectrique du réseau. A la fréquence de
résonance la partie imaginaire devient importanteteaduit 'absorption du réseau, la partie réelle
reflete I'aspect diélectrique.

La charge est calculée en prenant en compte laigadité des NTCQ, =aV, / L*, L étant la

longueur des NTGr = 47&,(025r,, +1.9)/ L? la polarisabilité des nanotubes. La polarisabilité
des NTC monoparoi et multiparois a fait I'objet plasieurs études [DEV 01, MAY 07, LU
07]. y=K/w,Q étant 'amortissement € le coefficient de qualite.

Les valeurs considérées pour les parametres dertaulle de la polarisabilité sont une
longueur L=500 nm ; un rayondu nanotuber,,=15 nm; Q= 1000, ¥=20pV ; N=10°
NTC/cm?,¢, . estimée a -1.17.

La théorie de Drude-Lorentz montre que la partielleede la permittivité électrique
caractérise un métal en dehors de la résonanaerd pes valeurs élevées a la résonance ce
qui impligue un comportement diélectrique (Figuje tandis que la partie imaginaire qui
traduit les pertes et I'absorption devient impaoteadn la résonance.

Les coefficients de réflexion et de transmissioharssi été calculé pour les mémes valeurs
de parametres mais pour une tensigr.1mV.
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Figure 8 : Calcul du coefficient en transmission &t en réflexion R du signal se propageant a
travers le réseau.
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Dragoman propose en 2008 [DRA 08] une réalisatiofiltte RF. Il insére un réseau de NTC
de 0.5x0.5 cm?, fabriqué par Nanolab Company, darguide d’onde coplanaire (Figure 9).

5100 um

1800 pm

F'
— e

50pm § IEEE— CNTamay —

s

Figure 9 : Vue schématique de dessus du résonafbrréalisé. Un réseau de NTC est inséré dans
un guide d’onde coplanaire. [DRA 08]

Les NTC poussent sur un substrat en silicium dguB80@’'épaisseur (Figure 10), de faible
résistivité, une électrode en Cr de 300 nm d'épaisa été déposée en face arriere du
substrat. Les NTC ont une longudir300 nm et un diamétre extérieur de 40 nm. Pour un
module de Young de 1,2TPa la fréquence de résoresta¥environ 1.5 GHz. Une fente de
300 um de profondeur a été gravé par gravure muefaux d'ions RIE (reactive ion etching)
dans un substrat en silicium pour accueillir leeeéds de NTC. Le fond de la fente a été
métallisé et un guide d’onde coplanaire a été jposie de part et d’autre de la fente. Une
tension de 3 V a été appliqguée entre la métalisan dessous du réseau et un coin en dessus
du réseau.

5 mm
CPW CPW
L ———— I
Crbackside gate I 300 pm Isuu o
High
resistivity Si - Gold (a)

S S—— ()

Figure 10 : (a) implémentation du résonateur partégration du réseau de NTC déposé sur un
substrat Si de faible résistivité dans un subst&itde forte résistivité micro usiné. (b) Photo MEB
du réseau de NTC fourni par Nanolab. [DRA 08]

La courbe de la caractérisation fréquentielle dtrefiest présentée en Figure 11. Une
atténuation du signal transmis de -40 dB appamtibua de 1.44 GHz. Les atténuations
latérales en dehors de la fréquence de résonanngembqu’il y a une désadaptation en
impédance du réseau, par conséquence les attégmuailstenues sont dues aux effets
d’interférence.
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Figure 11 : Mesure du coefficient de transmissionteavers le réseau. Une forte atténuation du
signal de -40 dB intervient proche de la fréquerae résonance des NTC.

Il est possible de détecter les modes collectifssdan réseau unidimensionnel de NTC par la
diffusion de Brillouin d'un laser [AHM 07]. L’étudemenée consiste a considérer des
nanotubes sont disposés entre deux plans parallétpge 12). Une polarisation continue est
appliguée aux deux plans paralléles. Le déplacentiante extrémité de nanotube fait varier

la force électrostatique appliquée sur son voisinfeience leurs réponses mécaniques.

Figure 12 : Schéma d’'un réseau de NTC unidimensia@imolarisé

Lorsqu’une onde laser éclaire les nanotubes eratuior, le mouvement des extrémités des
nanotubes se couple avec les oscillations deg@hsctiues au laser. Le courant non linéaire
créé par ses électrons conduit a un signal réfidcime fréquence décalée de la fréquence du
mode de vibrations collectives. Ce processus desitin de Brillouin fournit une information
sur le mode.

Dragoman et al [DRA 07] n'ont pas considéré legrmttions entre charges des nanotubes
voisins qui créent des modes de vibrations cofeafians le réseau, ils ont seulement
considéré gu’a un instant donné tous les nanotylmessedent la méme phase. Ahmad et al.
ont calculé les modes de vibrations collectifs éseau en mode libre et non pas forcé par un
champ électrique. Nous avons pris en compte ceg éfets et nous avons calculé la
permittivité complexe du réseau de NTC.

Considérons un réseau unidimensionnel de nanotlibpssés a égale distandées uns des
autres. Soitis le déplacement de I'extrémité du nanotube danédeau a la positiansuivant
'axe x comme le montre la Figure 1K la constante de raideur du nanotuipdga charge
présente a I'extrémité du nanotubeest la masse d’'un nanotube. L’équation du mouvement
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de la charge du nanotube soumise au champ élextEiquerpendiculaire a 'axe du nanotube
s’exprime par I'équation suivante :

rrd u, _ o 1 _ 1 du,
o~ 47, | (d-(u,-u ) (- (U -u)F] dt

Cette équation aprés simplification peut étre éaitus la forme :

q?
4TE,

0

md u3+yduS Ku, =

u._ -2u, |- gE avecu(t) =U e™

En appliguant la transformée de Laplace cette equpeut étre écrite sous la forme :

s-1 + us+1 - 2us] - qE

—wimu + jwi, + Ky, =
L’expression de ¢peut étre finalement extraite a partir de cetteaéqn, elle s’écrit par :

g€, ¢’
- LU,
m 27m£0d3( o .
Us = T Equation 54
W -t ————+ jlw
27m5 d m

Les vibrations collectives des NTC dans le réseauume dépendance en fonction xle
(Figure 12), il s’exprime par :

u,,, =U el =y el*P) noys prenons comme origing u

sp «p €St déphase dek.dpar
rapport aus avecp.d la distance entre la positianet s+p dans le résealk est un nombre

entier, il désigne le mode qui se propage danssieau.

L’équation 54 peut s’écrire en considérant le moalkectif par :

2
_GE +q73Us(e‘jkd +ejkd)
m 2rme,d

u, = " en utilisant les formules d’Euler on peut mettedte

W — o’ + 3+j£a)
27m£d m

éguation sous la forme :

= Equation 55
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2

2q
mre,d*
Le dipble électrique créé par chague nanotube stiladirection de propagatiox sera
exprime parp,, = qu,,, et donc la polarisation totale du réseau suixagra donnée par :

avec F =

N

N .
P= z Peip = z shp = qZUse(p’kd) Equation 56
p=1 p=1

p:

)
’H

P=¢&x.E Equation 58

P=-q Equation 57

La polarisation s’exprime aussi par :

La permittivite relative est, =1+ x,

En remplacant I'équation 55 dans I'équation 57repesnant le résultat égal a 'équation 58
les permittivités réelles et imaginaires serontrams respectivement par,
la permittivité réelle :

fefifrey et 7)
o) (e o)

et la permittivité imaginaire :

o meng) )

it

La permittivité imaginaire traduit les pertes démséseau, son expression précédente montre
gue le maximum obtenu est pour :

=

Le pic le plus élevé correspond au mode colleciifest a la fréquence de résonance naturelle
des nanotubes lorsqu’il N’y a pas interactionseetes nanotubes et les nanotubes sont en

“’)||_\
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phase. Nous retrouvons dans ce cas le résultatraigoman et al. [DRAO7]. En dehors de
cette fréquence les interactions entre tubes dostfprtes, les déphasages entre les nanotubes
créent des modes asymétriques ou les dipdles seerment, et donc la polarisation du réseau
s’affaiblie. Et par conséquent la partie imaginatedonc les pertes par absorption dans le

réseau.
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ANNEXE 1

Considérons une poutre rectangulaire de longuede largeut et d’épaisseut encastrée a
une extrémité et libre a l'autre et une tensibappliquée a la poutre par rapport a un plan de
masse fixé a une distanét la force électrique par unité de longueur quikstee sur la
surface inférieure de la poutre est donnée papit&ssion suivante :

1 el
qelec = E—V ?

(H - w(x))
Son développement par la série de Taylor est :

le. . 1 2w
=V —+—+..
qelec 2 [Hz H3 j

Calcul de la déformée de la poutre pour une forcel@€ctrique constante :

Si on considere seulement le premier terme de dtou précédente, ce qui nous améne a
considérer que la force électrique est constaetée derniére s’écrit par :

d 1
Qelec = EV Z(Fj

L’équation d’équilibre du systeme peut s’écrire stauforme :

d’w 1 !L—le

d)<2 qulec 2
et en intégrant deux fois :

2 3 2 2 4 3
AW _ Gerec I'—x+x——LX— +C, w = e I_—X2+X——|-X— +Cx+C,
dx ElI| 2 6 2 El { 4 24 6

En imposant les conditions aux limites :
dw

{—} =0 w(0)=0=C,=C, =0
dX x=0

L’expression finale de la déformée de la poutr@@iene par :
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W:ﬂ(x4 —4x3L+6x2L2):> w:—vz%(x4 —4x3L+6x2L2)
24E| 4 EH%

3

avecq =g_.IV2 1 etl =u le moment quadratique de la section de la poutre.
g 2 (H? 12

La déflexion maximale ou la déflexion a I'extrém(x&L) est :

W =3 4
4 EHA®

Calcul de la déformée et du pull-in en considéraniies termes constant et linéaire de la
force électrique [De Bona 06] :

Si le terme linéaire du développement par Tayldiaderce électrostatique est retenu :

le. . 1 2w
=—V | ——+—
qelec 2 [Hz ng

la solution peut étre obtenue si I'équation d’étud suivante est considérée :

d'w _ 1 d'w _ le (1 . 2w
4 __qelec:> 4 \% 2 + 3
dx El dx 2El H H

Cette équation peut s’écrire sous la forme :

4
AW _ Aw=B
dx
ou:
2 2
A:I£V—3; B=l¢ v 5
EIH 2EIH

Prenona = /A, I'équation différentielle qui en résulte s’ésdus la forme :

4

w
~—a'w=B
dx

qui a pour solution générale (déformée de la pyutre
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: : H
w = C, sinax+ C, cosax+ C, sinhax+C, coshax—E

x=0;, w=0
X=0; QW:O
En imposant les conditions aux limites : dé(
o dw
X=L; - =0
o
X=L; d?:
dx

Le systeme linéaire suivant est obtenu :

H

0 1 0 1 C, /2
1 0 1 0 C,l _|o

—-sinaL —cosaL +sinhaL +coshaL ||C, - 0

—cosaL +sinaL +coshaL +sinhalL ||C, 0

C =H sinhalL cosal + sinalLcoshalL
' 41+ coshal cosal )
C =H 1-sinhalLsinal + cosal coshalL
, =
avec sa solution (Matlab Symbolic} : Sinhg(l:_L ZOCSZSLhiI;iCnO:EI(SB)ShaL
C,=-H
: 41+ coshal cosal )
C =H 1+sinhaLsinal + cosal coshalL
‘ 41+ coshaL cosaL)

Le pull-in a lieu lorsque : 1+ coshalLcosalL =0

2
Ceci résulte enalL =1.8751 le EVH - =1236
33
En conclusion : Vouicn = Et lj
e

Calcul itératif de la déformée de la poutre et ded tension de pull-in [DUF 99] :
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Une approche alternative est proposée par DufouBastaute (1999) ou une solution
approximative de I'équation d’équilibre est propmdéa démarche est décrite ci-apres.

Lorsqu’une tensiorV est appliquée entre la poutre et le plan de mdaspputre ne se
déforme pas : la force électrostatique peut étiteal@ment considérée constante et égale a

Oeleco

La poutre se déforme sous I'action de la forcetatpee constante et donc I'équation de la
déformée de la poutre peut étre exprimée par :

Wo(x) = %(X4 —4x°L + 6x2|_2): W, (X) — C:(e(lj(di

ou: Ueier = 5

2Et3
Xt —Ax3L + 6x2L2)

24E|
x* —4x3L + 6x°L?

k(x): ( ):> k(x): (

Aprés déformation, la force électrostatiqgue n’dsspmaintenant constante : son expression
dépend de:

— 1 E'I 2 qeled)
== VZe=
queCL 2 (H _ WO (X))Z (1_ WO (X)jz
H

La déflexion due a cette force non constante peetapproximée par :

w, (x) = ?(‘3(';3 = w,(x) = Qetecr o _
k(x)(l_onj
H
De la méme maniére : W, (x) = _C:;('etj
X
. - 1 E'I 2 qeled)
avec : g St 2 =
q lec2 2 (H _Wl(x))z (1_V\/1(X)j2
H
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donc : w,(x) = k(x)(lq_ee\;v(}_'(x)jz
Au final :

oo - G0 (e Wo
(=55 k(x)(lq_wnH(x)f 0 o]

Si la solution est convergentg est la solution de :
W’ —2HwW* + H?w—-H?w, =0
Selon la regle de Cardano, si le déterminant dyn@ohe est négatif :

D=WO—%H <0:>WO<%H

Trois solutions réelles différentes existent etdeaxpressions sont les suivantes:

legH 1+co 1arcco 2%—1
3 3 2 H
H|1+co 1arcco 2%—1 +ZIT
3 2 H 3
H|1+co Earcco 2—7%—1 +ﬂﬂ
3 2 H 3

La tension de pull-in est obtenue en considérab(L) = w, —% H=0

W, =

W, =

win wlin

4 1e. ., 1 4 1 e ,(L"-4%+6L%)_ 4
W= H= =ty - =Ty f _
27 2H? k(L) 27 2 H 2Et 27

Finalement, I'expression obtenue de la tensionipudist la suivante :

_ 4 |EPH?
Pull=in 9|_2 £

Le pull-in a lieu pour un déplacement de I'extrénde la poutre de :

158



159



ANNEXE 2

Calcul du moment quadratique de la section d’un naatube plein par rapport a I'axe
passant par son barycentre

Par définition, le moment quadratique par rappdidxe A est (Figure 0.13):

I, :L\ y2dA

I 3

Figure 0.13 : Section d’'un nanotube de surface A'axe A passe le centre de gravité du nanotube
Pour une section circulaire, nous faisons le passagcoordonnées cylindriques :

dA=rdrdéf, y=rsind
Le moment devient donc :

I, = [ redr [ "sin? 66,

en prenant :
1-cos26

2
Nous obtenons la relation finale pour un nanotubecdion pleine :

1 767" 7R
Tl
A{LIJOZO 4

Théoréme de Huygens

sin@ =

Moment quadratique de la section d’'un nanotuberg@port a un ax@’ paralléle aA (axe
passant par le barycentre du NTC) et séparésededonné par :
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|, =1, +Ad?

Figure 0.14 : Section d’'un nanotube de surface ,A'axe A passe le centre de gravité du nanotube,
les deux axea etA’ sont distants de d

Démonstration du théoréme:

Par définition, le moment quadratique par rappdidxe A’ est (Figure 0.14):
I, :.[Ajfsz avec Y=y-d
dou:

. = L\ (y-d)’dA
Oou encore:

|, = J'A (y2 -2yd +d2)dA

— 2 _ 2
|, = L\ y2dA-2d L\ ydA+d jAdA
qui s’écrit également en fonction des différentéfnitions données précédemment :

Ly =1, _deA(A\)+d2A\

Etant donné que l'axe\ passe par le centre de gravit@(A)zo. On obtient donc
finalement :

|, =1, +Ad’
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ANNEXE 3

Assemblage d'une puce entiere de dispositifs dédiésla réalisation de pinces
électromécaniques a base de faisceaux de NTC.

Figure 0.15: Vue de dessus de I'assemblage d’'uneey les commutateurs sont réparties sur 7
lignes et 9 colonnes.
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ANNEXE 4

Procédé lift-off avec de la résine S1818 et S1813

Au début de ce travail de thése il n’existait pagpbcédé lift-off au LITEN compatible avec
la réalisation de motifs de tailles micrométriquess procédés existants étaient dédiés aux
applications pour lesquels les dimensions de ditfso®taient largement supérieures a celles
qgue nous visons (dizaines de um). En effet lessépairs nominales des résines utilisées
combinées a I'équipement de lithographie optiqoetéint la résolution maximale du procédé
a quelgues microns. Nous avons choisi la résind&48i est la moins épaisse afin de réduire
le phénomeéne de diffraction qui limite la résolatidu procédé. Nous avons combiné cette
résine avec un procédé lift-off classique. Un éguipnt de lithographie optique par rayon
UV de modéle MA750 de la marque Siiss Microtec aitiéé.

Nous avons effectué deux niveaux de lithographiecgaprocédé lift-off : le premier pour
fabriquer les électrodes et les plots de contacke etecond pour localiser les plots de
catalyseur. Les dispositifs finaux sont présentégigure 0.16 et Figure 0.17.

)

X_lB.B-I;K 3.888m
Figure 0.16 : Photo MEB du dispositif réaliséFigure 0.17 : Photo MEB du dispositif réalisé

par procéde lift-off avec une résine S1818, Gapar procédeé lift-off avec une résine S1818, Gap
visé entre électrodes de 1 um visé entre électrodes de 2 um

Les étapes de ce procédé sont décrites ci-dessous:

1/ Enduction du HMDS pendant 30 s a une vitess#006 tours/min avec une accélération de
1000 tours/min.sec

2/ Enduction de la résine S1818 pendant 30 s avitesse de 4000 tours/min avec une

accélération de 1000 tours/min.sec

3/ Elimination de I'excés de résine formé sur ledbde la plague par une augmentation en
une seconde de la vitesse de 4000 a 5000 toursiwen une accélération de 10.000

tours/min.sec

4/ Recuit de la résine pendant 1min30 a 100°C

5/ Insolation de la résine pendant 10 secondessmipuissance de 8 mW/cmz2. Un contact a
vide a lieu entre la plaque et le masque.

6/ Recuit aprés exposition pendant 2 min & 115°C

7/ Développement pendant 1 minutes dans un prdduigpe « MF 319 »
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Aprés ces étapes un dépobt de Ti(5nm)/TiN(100nm)ppérérisation cathodique a été réalisé
pour le premier niveau puis un lift-off a 'acétoaecté effectué. Les étapes de 1 a 7 ont été
répétées pour le second niveau ensuite le catalysedté déposé. Finalement un lift &
'acétone ou au «remover 1165 » a été effectuétype de matériau du catalyseur sera
précisé dans la partie intégration de NTC.

Pour ce premier essai nous avons constaté queestaines puces lorsque le « remover
1165 » a été utilisé pour réaliser le lift-off datalyseurcertains plots de catalyseur ont été
éliminés. Ceci nous conduit a supposer que la résine n’'aast bien débouché et qu’'un
résidu de résine était présent au fond des matifdessous du dépbt du catalyseur. Ce résidu
a été éliminé pendant l'étape de lift-off emportavec Iui le catalyseur. Les photos
présentées dans le reste du chapitre ont été w#edans un équipement de marque Hitachi
S4000 et S4100 sous une tension d’extraction d& 3kun courant d’émission de 10pA.
D’autre part nous avons constaté que pour un gs de 1um (Figure 0.16) et de 2um
(Figure 0.17) les électrodes étaient en réalitétijes.La résolution obtenue est supérieure

a trois micromeétres Les dimensions de plot de catalyseur n'ont pas Bié contrélées. En
effet le motif carré défini avait une forme circuéa De plus les bordures des électrodes
présentent des collerettes qui n’ont pas été élimdes par I'étape de lift-off.

Nous présentons dans la suite des essais aveced'aptocédés effectués au LITEN
permettant de créer un profil de résine en casguettr éliminer les collerettes. Malgré la
présence de I'étape de recuit aprés exposigshordures des lignes le long des électrodes
sont ondulées.Nous avons aussi constaté des lignes de TiN sont irisées certains
endroits. Ceci est probablement du a la présenge réd'sidu de résine au fond des motifs qui
a réagi avec le dép6t de métal. Nous avons poaressayé en premier temps d’augmenter la
dose d’'insolation et le temps de développement gii@ la résine débouche correctement.
Nous avons aussi essayé d’améliorer les conditienkétape de lithographie (propreté du
masque, contact a vide entre le substrat et le ueqsafin d’augmenter la résolution du
procédé. Mais cependant il était difficile de di&fla temps d’insolation et du développement
car un probleme d’'inhomogénéité de la couche deeés été constaté. Ce probleme a été
introduit lors de I'étape d’enduction de la réspa un dysfonctionnement de la tournette. Ce
probleme a affecté aussi la résolution car le abmt@tait pas le méme sur toute la plaque. Le
résultat final n'a pas pu étre amélioré (résolutfaible, électrodes irisées et présence de
collerette).

Pour augmenter la résolution nous avons cherché arliter le phénomene de diffraction

en optant pour une résine moins épaisse. La résime type Shipley S1813 d’épaisseur
nominale de 1.3um a été utilisée dans le méme prdée Nous avons aussi augmenté le
temps d’insolation pour bien faire déboucher la réme et également le temps de lift-off
afin d’éliminer les collerettes. Les dispositifs otenus présentent des dépodts de TiN
inhomogeénes et discontinus a certains endroits. Li@solution n’'a pas considérablement
ete améliorée a cause d’'un dysfonctionnement de ¢hambre a vide de I'équipement de
lithographie optique. Pour remédier au probléme de débouchage de laerésins avons
envisagé par la suite d’introduire une étape de/ugea seche par plasma, @pres le
développement de la résine et avant dépot de métadettant de nettoyer le fond des motifs
et d’éliminer le résidu de résine. En effet, I'élat dispositifs peut influencer les mécanismes
assez complexes de croissance et empécher attsidizon du mode tapis.

Elimination des collerettes autour des électrodes
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Il y a formation d’'une collerette lorsque le mé&téposé couvre les parois de la résine.

Il est possible d’éviter la formation de collersttgpres lift-off si le profil de la résine présente
une casquette. Cette casquette ne peut empédtipdesur les parois que si ce dernier se fait
sous un angle a 90°. Dans le cas contraire, laffié de la casquette a protéger les parois de
la résine est réduite.

Procédé lift-off par traitement chimique de la réshe

Nous avons essayé deux procédés existant au LITHBd&S a cette fin. Le premier consiste
a reprendre les mémes étapes du procedeé décridamment et a insérer entre le recuit de la
résine et l'insolation une étape de traitementadeurface de la résine. Un développeur est
appligué a la surface de la résine pendant 90 desothe développeur permet de modifier
chimiquement la résine. La surface de la résingedéwinsi moins sensible au développeur et
s’élimine moins rapidement que la résine préseates de volume. Cette opération résulte en
la formation d’'une casquette. Nous avons déposéfineecouche de platine par dessus la
résine afin de pouvoir observer le profil de lanmésau MEB.

4 B

Figure 0.18 :Photo MEB montrant le profil Figure 0.19 : Photo MEB montrant le profil
apres développement de Ila résine traitépres développement de la résine traité
chimiguement chimiguement

Le profil de la résine obtenu apres développemeigufe 0.18 et Figure 0.19) montre que le
retrait obtenu aprés traitement chimique est d’'uaetaine de nanomeétres. La casquette
obtenue n’est pas assez avancée pour protégesasuffient la paroi, de plus la résine n'a pas
suffisamment été insolée. Le traitement chimiquéndgar le fabriguant n'offre pas la
possibilité de faire varier le retrait de la cagtpigle ce fait nous n’avons pas la possibilité
d’augmenter ce retrait. Nous avons donc essayéautna procédé permettant de réaliser une
casquette.

Procéde lift-off par bicouche S1813-LOR 10B

Ce deuxieme procédé consiste a utiliser une codehésine d’'un produit appelé LOR, résine
de lift-off basé sur un matériau PMGI (polydimetjlytarimide), en sous-couche d’'une résine
photosensible. Utilisé en combinaison avec uneneepiositive, le LOR couvre une large

gamme d’épaisseur et de retrait. Le LOR a la pdeiié d’étre développé plus rapidement
gue la résine photosensible créant ainsi une ctisgidous avons utilisé le LOR 10B d’une

épaisseur nominale de 1 um. Le taux de retraitrd€péus de la température de cuisson et
peu de la durée de cuisson. Plus la températucaiidson est élevée plus le retrait est faible.
Une durée de cuisson courte permet d’augmenteegged. Par contre une durée de cuisson
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trés courte pourrait causer un lift-off prématuengant I'étape de développement de la
résine.

Le profil de 'empilement de la couche du LOR etlaeésine S1813 aprés développement est
présenté en Figure 0.29 Figure 0.21 Nous avons déposé un film de platine de quelques
nanometres afin de pouvoir observer au MEB le pd#ila résine. Ce profil montre qu’'une
casquette a pu étre formée par le produit LOReti&it de la résine S1813 est d’environ 4um.

L T

X4.88BK 7.58rm

Figure 0.20 : Photo MEB du profil de la résineFigure 0.21 : Photo MEB du profil de la résine
bi-couche aprés développement, retrait de 4um bi-couche aprés développement. Seul le LOR est
resté dans le gap défini entre les électrodes

Aprés dép6t du TiN par pulvérisation cathodiquéfiebdff de la résine nous constatons que la
largeur des lignes n'a pas pu étre contrblée (EiguR2 et Figure 0.23¥eci est du a la
pénétration du dépbt sous la casquetteEn effet, la technique de dépot par pulvérisation
cathodique n’est pas a incidence normale, le nuéjabsé pénétre sous un certain angle sous
la casquette. Le taux de pénétration peut allepias500 nm. Cet effet réduit la résolution du
procédé. De méme I'épaisseur de 'empilement derf.affecte la résolution.

, b 8. 0K '3.8@845m o ®Pe.ek 1.5@sm
Figure 0.22 : Photo MEB des électrodes obtenudsigure 0.23: Photo MEB d'une électrode
par le procédé bi-couche, le métal pénétre sous ¢tdbtenue par le procédé bi-couche, le métal
casquette pénetre sous la casquette élargissant I'électrode
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RESUME

Les nanotechnologies offrent la possibilité de atumiser et réduire la consommation et le
co(t de fabrication des composants actuels. Ebesi@itent aussi de développer de nouvelles
fonctionnalités afin de réaliser des systéemes iggle hautes performances pour des
applications dans les domaines de I'électroniquiesttélécommunications. Les nanotubes de
carbone sont particulierement appropriés a étegigs dans des NEMS, en raison de leurs
dimensions et leurs propriétés mécaniques et &laes. Leur fréquence de résonance se situe
dans la bande des GHz, ce qui les rend intérespaniis des systemes micro-onde. Leur
localisation directement sur dispositifs par lahtéaque CVD (dép6t chimique en phase
gazeuse) de croissance de NTC ouvre une voie pdabtication des NEMS a base de NTC.
Toutefois il est intéressant de connaitre le modeleroung des NTC afin de dimensionner
ces systemes. Il est donc important de développertechnique de caractérisation in-situ des
NTC.

Les travaux de cette thése ont un double obje¢fij I'extraction du module de Young des

NTC obtenus par CVD et (2) la réalisation d’'uneqbe de base permettant de lever les
verrous technologiques liés a I'intégration des NU@Qe micro pince électrostatique a base
de faisceaux de NTC verticaux a ainsi été modéletéealisée pour la premiere fois. La

mesure expérimentale de la tension de pull-in d#deceince, associée a modele

électromécanique développé dans cette these, girguid en compte la densité des NTC a
permis I'extraction du module de Young.

Mots-Clés: NEMS, pince électromécanique, faiscedex NTC, nanotubes de carbone,
microactionneur, croissance par CVD.

ABSTRACT

Nanotechnologies provide the possibility to redscae, energy consumption and cost by
miniaturizing of actual components. They allow alke development of new functionalities
for high performances integrated systems for appbos in the fields of electronic and

telecommunication. Carbon nanotubes are partigutgspropriate to be integrated in NEMS
because of their dimensions and electrical and arechl properties. Their mechanical
resonance frequency located in the range of GHzenthkem attractive for promising

applications in the microwave field. Their localiba in-situ on devices using the CVD

(Chemical Vapor Deposition) growth technique opemag for the fabrication of CNT based

NEMS. However it is interesting to get the Young®dulus of CNT in order to design

NEMS devices. So, it may be important to developnasitu technique for CNT mechanical

characterization.

The work of this thesis has two aims: (1) the etiom of Young’s Modulus of CNT obtained
par CVD and (2) the realization of a building blottk remove the technological barriers
associated with integration of CNT. Micro electrarin@nical tweezers based on vertical CNT
ropes have been modelled and fabricated for teetfine. The experimental measurement of
the pull-in voltage of the tweezers, associateth Wit electromechanical model developed in
this work, which takes into account the CNT ropesiy has allowed the extraction of the
CNT Young’s modulus.

Keywords: NEMS, electromechanical tweezers, CNT d8pp Carbon nanotubes,
microactuator, CVD growth technique
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