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RESUME. Nousavonsdéveloppéin micro-nanomanipulateubasésur un levier de microscope
a force atomique(AFM) piézorésistif Nousanalysondes avantajes de la commande dis-

tancede notre instrumentet de la rétroactionvisuelleentempsréel a I'échelle nanométrique
par introductionde notre montage dansun microscopea balayaye électonique(MEB). Nous
évaluondinalementesforcesappliquéesar la pointed’AFM.

ABSTRAT. We havedevelopeda micro-nanomanipulatobasedon a piezoesistiveatomicforce
microscopgAFM) cantilever Weinvestigateheadvant@esof remotecontol of our instrument
and of real time visual feedbak at the nanometriclevel by including our setupin a scanning
electon microscopgSEM).We evaluateforcesactingon the AFM tip too.
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1. Intr oduction

Lesdéweloppementsecentglansle domainedela micro-nanomanipulationisent
ainclure la réalitévirtuelle pourfaciliter un accésntuitif aumondedesforcesagis-
santentredesagrégatsleparticulegHAR 99], virusetcellulesbiologiquedGUT 99,
nano-tubesle carbong AUS 99, YU 99 et mémeentreatomesndividuels.Fairere-
sentirles forcesmicroscopiquesjui ne suiventpasles lois macroscopiquequi nous
sontintuitives(la force de gravité devient négligeablealorsquelesinteractionslec-
trostatiquest de capillarité sontprédominantesh’est pasunetachetriviale: le par
tagede I'expériencede manipulationet de I'équipementnécessairau traversd’ins-
trumentsvirtuels distribuésgracea Internetpeutlargementaccéléretes expériences
visanta utiliser un AFM pour la nano-manipulationUne bonnecompréhensioret
desmodélesadéquatsle I'interactionentrela pointeet I'échantillon sontrequispour
un renduprécisdesforcesde rétroactionsssuesde 'AFM durantle processusle
manipulation.

Nousavonsutilisé unlevier d’AFM piézorésistipourla télémanipulatior’objets
micrométriquesvecretourd’efforts, et pourla manipulationd’objetsnanométriques
avecretoursimultanéde force et visuel enintroduisantnotreinstrumentdansun mi-
croscopea balayageélectronique Nous avons déweloppéles aspectghéoriquesde
I'interaction selonla mécaniqueclassiqueentrela pointe de silicium et un couche
épaiss¢100nm)d’or.

2. Micr o-manipulateur contrélé a distance

Lesapplicationsdansdesdomaineaultra-propresou corrosifsou la présencéu-
mainen’est passouhaitableequiérenta capacitéde contrélera distancenotre mi-
cro/nanomanipulateur

Nous avons utilisé un levier piézorésistif(et non pas une méthodeplus clas-
sique[FAN 00] de mesurede déflectiondu levier au moyen d'un photo-détecteur
4-quadrantou d'un interférometrede Michelsondanslequel un desbrasfinit sur
la surfaceréfléchissanteu levier) pourlesraisonssuivantes

— absencealeréglagesomplexesd’alignementd’élémentsoptiques,

— faible volumeoccupé aucunélémentoptiqueexternen’estrequis(lame semi-
transparentegbjectif de microscopemiroirs),

— signalde sortiecompatibleavec uneacquisitionélectronique.

L'utilisation d’'un levier piézorésistipermeta réalisationd’'un AFM simpleenin-
troduisantia pointedansun pontde Wheatstonelontla tensionde sortieestalorsune
fonctionde la déflectiondu levier (figure 1). Cettetensionestamplifiéeet translatée
defagona étrelue parun cornvertisseuranalogique-numériqueonnecté un ordina-
teur PC compatiblelBM fonctionnantsousLinux (figure 2). La translationdu signal
(offsed estdéterminégoarun convertisseumumérique-analogiqu@ermettante to-
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Figure 1. Circuit électoniqueutilisé pour la mesue de déflectiondu levier piézoré-
sistif. La sortie du pontde Wheatston@stconnecté& un amplificateuropérationnel
d’'instrumentatiomrAD620.La sortiede cetamplificateuropérationnelestsoit connec-
tée a un oscilloscopenumériqguea mémoie ou a une série de circuits de transla-
tion et d’amplification du signal pour unelecture par un corvertisseuranalogique-

numeériqueAD574.

talementautomatisetesréglagegréalablesie 'AFM (le gainétantconstanbu fixé
parmiquelquesvaleurspré-définiegparun multiplexeuranalogique).
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Figure 2. Montage expérimentaldu dispositifde micro-manipulationcontréléa dis-
tance
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Figure 3. Image prise sousun microscopeoptiqueau cours dela manipulationd’un
agrégatde particule micrométriquede Ni déposéesur la surfaced’un dispositifa
ondesde surface(alternancede bandessombeset clairesenarriére plan). Noterles
agrégatscollésau levier alors quecederniercedéplacevers le basdelimage.

Une caractéristiguesle micro-systémeglectro-mécanique@MEMS estqueles
capteursetlesactuateurgontrélante déplacementesdispositifsmicro-mécaniques
sonttotalementautomatiquestinclusdesle déweloppemendel’instrument.Un controle
totalementlectroniquesstdoncrequis,etla commanddotalementéaliséepar ordi-
nateurpeutfacilementg€treatteinte tel quenousl’avonsobtenuavec notreinstrument
basésurunlevier d’AFM. Ladisponibilitédelibrairiesdeprogrammatiompourl’acces
aunréseaudl CP/IPdansles systemesl'exploitationde type Unix permettent'exten-
sionala commande distanceaiséeaimplémenter

Nousavonsdéweloppéles cartesinformatiquesd’acquisitionet de contrdleainsi
que les logiciels associégpour la commandea distance.La rétroactionvisuelle se
fait aux longueursd’ondesvisibles au moyen d’'une ConnectixQuickcam(figure 3)
adaptéex un microscopeoptique(objectifslonguesfocalespermettantiesgrossisse-
mentsjusqu’'al000fois). Pourtoutescesexpériencesl'échantillonestmanuellement
positionnésousle microscopeptiqueetla miseaupointdela caméraestréaliséema-
nuellementpar 'opérateur(figure 4), tandisquetoutesles opérationssuivantessont
dirigéespar ordinateur(utilisation d’une table de positionnementommercialepos-
sédantune résolutionnanométriquelinéariséepar I'utilisation en boucleferméede
capteursapacitifsde position,et définition de la translationdu signalélectriqueissu
dulevier d’AFM).

Le logiciel estdivisé entrois parties le seneur contrdlel’expériencedansle la-
boratoireet exécuteles ordresrecus,le client estexécutésur I'ordinateur distantet
affiche les imagessuccessies envoyéespar le seneur (figure 3), et le logiciel de
contr6letournesur un ordinateurdistantsécurisé il s’agit d’'uneinterfacegraphique
simple chagéed’émettredesordresde contrélede la caméraet de la positionde
I'échantillonsituésdansle laboratoire Cettedivision entrois partiesestdictéeparun
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Figured4. Enhaut: vued’ensemblalu systemele micro-manipulationcontrdléa dis-
tance Un microscopeoptiquea longuefocaleestutilisé pourunevisualisationoptique
del'opérationdedéplacemenéncours. En bas: vuerapprochéedel'échantillonfixé
a la table de positionnementet du levier d’AFM suivi descircuits électoniquesas-
sociédfixésa unetable de positionnemenmicrométriquemanuellD (directionverti-
cale).

soucide sécuritéde I'expérience(n’importe qui peutobsener passvementla mani-
pulationencoursmaisseulsesutilsateurshabilitéspeuventernvoyer descommandes)
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et de division desfonctionnalités(le seneur exécutedescommandesle basniveau
et doit pouwir accéderau niveaumatérielde I'ordinateur situé dansle laboratoire,
tandisquele client et le logiciel de contrdledoivent pouwoir facilementaccédea un
réseaul CP/IP tout en étantaussiportablesque possibled’une architectured’ordi-
nateura l'autre et d’'un systemed’exploitation a I'autre). Tousceslogiciels ont dans
un premiertempseété écrit en C, et nousavonsdansun soucide portabilitétentéune
écritureen Java du client et du logiciel de contréle.Cesdernieresttaientcependant
si lentes(apparemmené causede I'algorithme de décompressiodesimagestrans-
mises)qu’ellesétaientinutilisable.

3. Intr oduction d’'un nanomanipulateur dansun MEB

Gréaceaufaible encombremende notrecircuit de mesurede déflectiondu levier
d’AFM, nousavonspu introduirele dispositifde manipulationdécritdansle chapitre
précédentiansun MEB dansle but demanipulerdesobjetsdetréspetitesdimensions
toutenconsenrantla rétroactiorvisuelle(figure5).

Le travail décritprécédemmergurla manipulationenmilieu aérienadistancen’a
paspu étretransposédors del'introduction de notredispositif dansle MEB carnotre
logiciel de contrbleauraitdd étrefusionnéavecle logiciel de contrdledu MEB dont
nousne possédonpaslessources.

Le travail dansun MEB comportedeuxavantages

1. travail dansle vide qui retire les forcesindésirablegle capillarité (figure 3) et
facilite I'interprétationde la rétroactiortactile,

2. rétroactionvisuelleentempsréel avec desrésolutionsallantjusqu’aquelques
dizainesdenanomeétres.

Lesméthodeslassiquesncluentl'utilisation d’'uneimage,obtenueparbalayage
delapointed’AFM surl'échantillonenappliqguanuneforceaussifaiblequepossible,
dansunervironnementleréalitévirtuelle qui modélisda manipulationencours etla
miseajour régulieredumodeéleparl’étatréeldel’échantillonparunnouvweaubalayage
[GUT 99]. Cetteméthodea I'avantagede pouwir fonctionnerenmilieu liquide et est
donccompatibleavec la manipulationd’échantillonsbiologiques.Cependantnotre
positionneugétanttrop lentpourl'imagerie (bandepassanteela bouclederétroaction
enposition: 30 Hz), nousavonstrouvénécessaird’inclure’AFM dansle MEB pour
une rétroactionvisuelle en tempsréel desrésultatsdes opérationeffectuéespar le
manipulateur

Nousavonsutilisé deuxtypesd’'échantillonsau coursde nosmanipulations des
billes de silice de 250 a 400 nm de diameétreet une couchede Cr/Au de 100 nm
d’'épaisseuNousavonstentéd’introduire deséchantillonsbiologiquesdansle MEB
sansprocessusie polymérisation(de fagcona ne pasmaodifier les propriétésméca-
niguesdela membranejuenousvoulionsanalyser)sanssucces.



8 NMT. Volumexx - n° xx/2000

ille magnétique

(émissiond'électrons) lacementsvier piézorésistifd’ AFM

Détecteur.
d’électrons

& Porteéchantillon d,eAVFIeMr _—

MEBSJ A:: ‘ hantillon"z’

. porteéchantillonMEB

i ) .
Tube — échantillon
; piézoélectrigue i m

Figure5. Dispositifinstallé dansle MEB: le levier d’AFM et I'électroniquede trai-
tementdu signal sontfixésau porte-éhantillon de MEB (degrésdeliberté: 6, ¢, 2)
tandis que I'échantillon a analyserestfixé a 3 tablesde micro-positionnemenma-
nuellesauxquellesstattaché un long tube piézoélectriqueLa combinaiso{échan-
tillon+AFM} peutétre positionnéedanslesdirectionsz ety sousla faisceaud’élec-
trons.L'absencede parallélismeentre le porte-édantillon du MEB (auquelestfixée
la pointed’AFM) etle tubepiézoélectriquéauquelestfixél’échantillon) introduit un
anglenotéa au cours du processusie manipulation.
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Figure6. A gaude: lespointsnotésA et B indiquentla positiondetrousréaliséspar
un contactuniquedela pointedel’AFM avecla couced’or (épaisseude 100nm).
LespointsnotésC et D présententa destructionde la couche d’or aprésplusieus
contactssuccessifslela pointed’AFM. A droite: courbede déflectiondu levier (tra-
duisantla forcepointe-étantillon) observéeaucoursdela phased’approche contact
etretrait dela pointesurI'échantillon électriquementonducteur

Un impactuniquede la pointed’AFM sur la couched’or perceun petit trou de
800 nm de diamétre tandisque plusieursimpactsau mémeendroitfait rapidement
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Figure 7. A gaude: image MEB prise au cours dela gravure au moyendela pointe
d’AFM d’un motif dansun échantillon forméde quatre couchesenépaisseudebilles
desilice de 400 nmde diaméte sur un wafer de silicium. A droite: courbede retour
d’effort observée la sortie du pont de Wheatstonewu cours du tracé du motif. Le
contactdela pointesurI'échantillon estfacilementobservableCependantle signal
devienttrésbruité au cours dela variation manuellederésistancedespotentiometes
contrdlantla tensionde polarisationdu tubepiézoélectrique

WD= 4 nn Mag= 2.38 K X IMFC/LPMO /CNRS WD= 18 mm Mag= 1.78 K X
EHT=15.00 KV 1pm H 15-Jun-2000 EHT=15.00 kV 400nn }-

Figure 8. Pointe d’AFM aprésavoir gravé un motif sur un édchantillon forméd’'une
mono-coube de billes de silice de 250 nm de diamete sur un wafer de silicium.
Remagquer le grand nombe de billes colléesau levier et a la pointe (gaude). La
pointea ététresrapidementisée(demi-anglehéorique 12°).

croitrele diameétredu trou (figure 6, a gauche)La courbederetourde force présente
descomportementdifférentsselonquela pointesoitencontactounonavecla surface
del’échantillonélectriquementonducteu(figure 6, droite).

Lesforcesd’adhésiorentreles petitesbilles desilice (400et 250nm de diameétre)
etentrelesbilles etla surfacedu waferdesilicium sonttresfaibles: graverdesmotifs
surce type d’échantillonsestaiséet les résultatssontvisiblesau MEB. Nousavons
tracéavec succesdesmotifs géométrigueslansun échantillonde billes agencéegn
réseawcompacthexagonalmulti-couchegfigure 7, a gauche)La force appliquéeau
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levier varie au coursdu processusle manipulationcommeprévu par la mécanique
classiquedu contact(figure 7, adroite).

Le problememajeurquenousavonsrencontréestd’obtenirunangleadéquaentre
I'échantillon et le levier d’AFM : pour un angletrop important,le contactentrele
levier etI'échantillonnesefait pasauniveaudela pointededimensionsianométrique
maisdel'extrémitédu levier. Dansce cas,le motif tracéestbeaucouppluslarge que
prévuparla largeurde la pointe.La pointeprésentédci avait avant manipulationun
cbnededemi-anglede 122, etde 3 um delong. Cependantiusuredela pointeétant
trésrapide,ce problémed’angle optimumdevient rapidementinelimitation majeure
apréesavoir gravé desmotifs de seulemenguelquesnicronsdelongueur(figure 8).

4. Evaluation desforcesagissantsur la pointe d’AFM

L'interprétationdesimagesprisesau MEB de nosmanipulationsestrelatvement
aiséecar la mécaniqueconsidéréex ceséchellesestencorela mécaniqueclassique
puisquenousconsidéronslesobjetsdedimensionsupérieurea 10 nm. Nousconsi-
dérerongoutesles surfacesmisesen jeu uniformeset ne subissanpasde transition
dephaseaucoursdela manipulatioCHE 0Q.

La principalesurprisea été notre capacitéa graver destraits fins dansles billes
de silice (jusqu'aune bille de largeurde trait) alors qu'il nousa étéimpossiblede
graver un motif géométriquedansl’or. Notargiacomoet al ont pu tracer avec des
méthodesimilaires,destraitsdel’ordre de 100nm delargedansle polymerequi sert
derésineaux masquepourla lithographie[NOT 99]. Nousavonstentéd'interpréter
cerésultatentermede différencegle forcesd’adhésionLe levier quenousutilisions
auneconstantale raideurdonnéepar le fabriquantde 2,5 N/m (levier prévupourle
contactmode).Sachantjuenospasde déplacementertical (définisparla résolution
delatabledepositionnementlu MEB) sontde 2 um, la force normalemaximaleque
nousappliquonsestde5 uN. Nousavonsputrouver (http: //intranet.siu.edu/”
cafs/surface/file9.html, réaliséepar Dr. Marx) quela force latéralesubiepar
unepointedesilicium appuyansurunecouched’or avecuneforcenormaledel’ordre
de 60 uN (aumayend’un levier deraideur2500N/m) estdel'ordre de 600 nN, soit
uncoeficientdefrottementdynamiquedel’ordre de10~2, quenousconsidéronggal
au coeficient de frottementstatique.D’autres estimationgAND 95| proposentdes
coeficientsde frottemententre2,5 (pour uneforce normaled’erviron 10 zN) a 0,5
(pouruneforce normalesupérieuréa 100 uN). Cecisignifie quela force latéraleque
subit notre pointelors desmanipulationssur la couched’or estau moinsde I'ordre
de 50 nN, voir avec les plus grandesvaleursde I'ordre de 10 uN. Ce résultatpeut
étrecomparéa la force d’adhésiorcapillaire(normalea la surface)qui s’exprime par
F ~ 4w R~ cos(¥), R étantle rayon de la sphéreen contactavec le plan (R est
supposéetit, dansnotrecas R = 10 nm), v, I'énergie superficielledu liquide (par
exemplepour 'eau, yeq, = 72 mJ.nT2) et I'angle de contactdu ménisqued’eau
(qu'on approximeracommenul) [BEC 99]. Dansnotre casparticulierl'application
numériquedonneuneforcedecapillaritélorsd’expériencegnmilieu aériende F' = 9



Micro-nanomanipulatiod distance 11

nN, du mémeordredegrandeulquela force defrottementdansle vide entrela pointe
desilicium etla surfaced’or (600 x 102 = 6 nN). Nouscomprenoni la compleité
desinterprétationslesimagesobtenuegnmilieu aériendesimagesd’AFM : ungrand
nombredephénoménedemémeordredegrandeusesuperposent.afigure8illustre
I'adhésionde particulesde silice de 250nm de diamétreaulevier d’AFM sousl'effet
desforcesélectrostatiquesu de Van der Waals (absenceale force de capillaritélors
dutravail sousvide).

D’autrepart,noussavonsquelaraideurd’un levier secalculeparlaformule K, =
’ifs’, h = 3 um étantl'épaisseurdu levier, | = 50 um salargeuret L = 305 pum sa
longueurttandisque E estle moduled’Youngdu matériawitilisé pourréalisete levier
(E's; = 131 GPadansnotrecas,ou Eg;,n, = 400 GPa). Nousavonsdéjamentionné
que K1, = 2,5 N/m pouruneflexion du levier (d’apréslesdonnéeglu constructeur),
qui estprochedela valeurattendueparle calculde 1,6 N/m (I'écart estcertainement
dd a desdifférencesle configurationsntrele levier réeletle modeleet I'incertitude
surI'épaisseurdu levier qui estdonnéepar le constructeuentrel,5et5 um: avec
cesincertitudes K, estdansl’intervalle[0, 2; 5,4] N/m). Laraideurdetorsions’écrit

quantaelle K, = % ol v estle coeficient de Poisson(v = 0,27) et H la

hauteurde la pointe (H ~ 2 um). Donc II((—; = % qui vaut dansnotre cas
particulier(L = 305 um) 5425(avec K1, ~ 2,5 N/m). Sile déplacemeniatéralest
del’'ordre de5 pm, nousconstatongjuela force detorsiondu levier estde'ordre de

27 mN, tressupérieure la force de frottementdynamiqugqui sesituaitentre50 nN

et10uN). Il y adoncbienglissementela pointedesilice surla couched’or, etnon

pasadhésiorcommece seraitle cassi la force detorsionétaitde I'ordre de grandeur
dela forcedefrottement.

Le calculprécédenpeutétreaffiné entenantcomptede la géométriedela pointe
etdela naturedeI'échantillon. Noussarons[BEC 99] quepourunepointede forme
conigue Ja force F appliquéeaulevier nousestdonnéesnfonctiondela profondeur

p donts’estenfoncéda pointedansl’échantillonpar F' = ftf;’(’i) ol « estle demi-
angleau sommetde la pointe (la valeurdonnéepour « par le constructeuide nos
pointesest12°) et E* estle moduled'Youngéquialenttenantcomptedespropriétés
mécaniqueslesdeuxmatériauxmisencontact.E* s'exprimepar 4 = 151"% + 1525 ,

E; étantle moduled’Youngdu matériauet v; soncoeficient de Poisson(rappelons
quevy, = 0,42, vg; = 0,27, Eg; = 131 GPaet E4, = 82 GPa). Pourunepointe
paraboliquederéwlution,ona F = %E*pa, a étantle rayondela pointeala surface

del’échantillon (ou rayonde contact) Dansnotreexpériencele contactestsilicium-
or, etnousavonsainsi E* = 55 + 5 GPa,eth = \/% = 3 nmdansle modéle

dela pointeconique,pour uneforce appliquéeF’ = 2 uN, eth = % =2,5nm
poura ~ 10 nm. Nousconstatonsloncquel’indentationeffectuéeparle levier dans
I'or esttrésfaible (en dessougle la résolutionde notre MEB), et quelestrousque
nousobsenonsdansnosimagesproviennenttréscertainement’un arrachementle
la couched’or qui tient mal surle verre(malgréquelquesim de Cr qui doit servirde

couched’attache) Nousavonstentéd'utiliser desleviersplusrigides(20N/m) congus
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pourle modedynamiquemaisleur positionnemenparrapportal’échantillonesttrés
délicat(levierstréscourts).Nousn’avonspaspu vérifier si I'utilisation de cesleviers
deconstanteleraideurplus élevéepermetd’indenterl’or plusprofondément.

Lesforcesrégissant'adhésionentrebilles desilice estun problémecomplexe qui
n'a pasétéabordé.

5. Conclusion

Nousavonspu déwelopper.

—un manipulateurcommandéa distanced’objets micrométriquestotalement
controléautraversd’un réseadl CP/IP avecretourd’informationstactilesetvisuelles.

—un manipulateurd’objets nanométriquesousvide avec retour d’informations
tactileset visuellesen introduisantnotre montagea basede levier d’AFM dansun
MEB.

Nousavonsévaluélesforcesagissansurla pointed’AFM et avonspu expliquer
notre capacitéa graver desmotifs dansune couchede billes de silice tandisque la
couched’or a étéa peinemodifiéeparnostentatvesde manipulations.

La réalisationrdemicro-dispositifsélectromécaniqueEMS estaujourd’huiba-
séesur une extensiona trois dimensiongle techniquesle fabricationde circuits in-
tégrésqui sontintrinsequementeux-dimensionnel@D — réalisationd’'un masque
précispuis gravure ou diffusion dansla 3¢™¢ dimension).Cesméthodespaséesur
les principesde la lithographieet de I'attaquechimique,sontlimitéesparla longueur
d’'ondeutiliséepourtracerles motifs surla couchephotosensibl€UV ourayonsX au
mieux [ROT 99)) et parl'isotropie desméthoded’attaque .De meilleursoutils sont
doncrequispourla fabricationet I'assemblagele dispositifsréellements3D. L'utili-
sationde produitscommercialemendisponiblesque sontles leviers de microscopes
a champprocheestunefacondirectede testerla possibilitéde réaliserde structure
micro/nanométriquegHAR 99].

Cette étudeest une premiereétapevers la réalisationd’instrumentsréellement
3D travaillant aux échellesmicro et nanométriqueslLes déweloppementsiltérieurs
incluentla réalisationd’outils adaptésx unetachespécifiqueselonnosmodélesma-
croscopiques.
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