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Micro-nanomanipulationà distance 3

1. Intr oduction

Lesdéveloppementsrécentsdansle domainedela micro-nanomanipulationvisent
à inclure la réalitévirtuelle pour faciliter un accèsintuitif aumondedesforcesagis-
santentredesagrégatsdeparticules[HAR 99], virusetcellulesbiologiques[GUT 99],
nano-tubesdecarbone[AUS 99, YU 99] et mêmeentreatomesindividuels.Fairere-
sentirles forcesmicroscopiquesqui nesuiventpasles lois macroscopiquesqui nous
sontintuitives(la forcedegravité devient négligeablealorsqueles interactionsélec-
trostatiqueset de capillaritésontprédominantes)n’estpasunetâchetriviale: le par-
tagede l’expériencede manipulationet de l’équipementnécessaireau traversd’ins-
trumentsvirtuelsdistribuésgrâceà Internetpeutlargementaccélérerlesexpériences
visant à utiliser un AFM pour la nano-manipulation.Une bonnecompréhensionet
desmodèlesadéquatsdel’interactionentrela pointeet l’échantillonsontrequispour
un renduprécisdesforcesde rétroactionsissuesde l’AFM durantle processusde
manipulation.

Nousavonsutiliséun levier d’AFM piézorésistifpourla télémanipulationd’objets
micrométriquesavecretourd’efforts,et pourla manipulationd’objetsnanométriques
avecretoursimultanédeforceet visuelen introduisantnotreinstrumentdansun mi-
croscopeà balayageélectronique.Nous avons développéles aspectsthéoriquesde
l’interaction selonla mécaniqueclassiqueentrela pointe de silicium et un couche
épaisse(100nm) d’or.

2. Micr o-manipulateur contrôlé à distance

Lesapplicationsdansdesdomainesultra-propresou corrosifsoù la présencehu-
mainen’est passouhaitablerequièrentla capacitéde contrôlerà distancenotremi-
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-quadrantsou d’un interféromètrede Michelsondanslequel un desbrasfinit sur
la surfaceréfléchissantedu levier) pourlesraisonssuivantes:

– absencederéglagescomplexesd’alignementd’élémentsoptiques,

– faiblevolumeoccupé: aucunélémentoptiqueexternen’est requis(lamesemi-
transparente,objectif demicroscope,miroirs),

– signaldesortiecompatibleavecuneacquisitionélectronique.

L’utilisation d’un levier piézorésistifpermetla réalisationd’un AFM simpleenin-
troduisantla pointedansunpontdeWheatstonedontla tensiondesortieestalorsune
fonctionde la déflectiondu levier (figure1). Cettetensionestamplifiéeet translatée
defaçonà êtrelue parun convertisseuranalogique-numériqueconnectéà un ordina-
teurPCcompatibleIBM fonctionnantsousLinux (figure2). La translationdu signal
(offset) estdéterminéeparun convertisseurnumérique-analogique,permettantdeto-
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Figure 1. Circuit électroniqueutilisé pour la mesure dedéflectiondu levier piézoré-
sistif. La sortiedu pontdeWheatstoneestconnectéeà un amplificateuropérationnel
d’instrumentationAD620.La sortiedecetamplificateuropérationnelestsoitconnec-
tée à un oscilloscopenumériqueà mémoire ou à une série de circuits de transla-
tion et d’amplificationdu signal pour unelecture par un convertisseuranalogique-
numériqueAD574.

talementautomatiserlesréglagespréalablesdel’AFM (le gainétantconstantou fixé
parmiquelquesvaleurspré-définiesparun multiplexeuranalogique).
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Figure 2. Montage expérimentaldu dispositifdemicro-manipulationcontrôléà dis-
tance.
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Figure 3. Image prisesousun microscopeoptiqueau cours de la manipulationd’un
agrégatde particule micrométriquede Ni déposéessur la surfaced’un dispositifà
ondesdesurface(alternancedebandessombreset clairesenarrière plan).Noterles
agrégatscollésau levier alorsquecederniercedéplacevers le basdel’image.

Une caractéristiquesde micro-systèmesélectro-mécaniques(MEMS) estque les
capteurset lesactuateurscontrôlantle déplacementdesdispositifsmicro-mécaniques
sonttotalementautomatiqueetinclusdèsledéveloppementdel’instrument.Uncontrôle
totalementélectroniqueestdoncrequis,et la commandetotalementréaliséeparordi-
nateurpeutfacilementêtreatteinte,tel quenousl’avonsobtenuavecnotreinstrument
basésurunlevier d’AFM. La disponibilitédelibrairiesdeprogrammationpourl’accès
àun réseauTCP/IPdanslessystèmesd’exploitationdetypeUnix permettentl’exten-
sionà la commandeàdistanceaiséeà implémenter.

Nousavonsdéveloppéles cartesinformatiquesd’acquisitionet de contrôleainsi
que les logiciels associéspour la commandeà distance.La rétroactionvisuelle se
fait aux longueursd’ondesvisiblesau moyen d’une ConnectixQuickcam(figure 3)
adaptéeà un microscopeoptique(objectifslonguesfocalespermettantdesgrossisse-
mentsjusqu’à1000fois). Pourtoutescesexpériences,l’échantillonestmanuellement
positionnésousle microscopeoptiqueet la miseaupointdela caméraestréaliséema-
nuellementpar l’opérateur(figure 4), tandisquetoutesles opérationssuivantessont
dirigéespar ordinateur(utilisation d’une tablede positionnementcommercialepos-
sédantunerésolutionnanométrique,linéariséepar l’utilisation en boucleferméede
capteurscapacitifsdeposition,et définitiondela translationdu signalélectriqueissu
du levier d’AFM).

Le logiciel estdiviséen trois parties: le serveurcontrôlel’expériencedansle la-
boratoireet exécuteles ordresreçus,le client estexécutésur l’ordinateurdistantet
affiche les imagessuccessives envoyéespar le serveur (figure 3), et le logiciel de
contrôletournesurun ordinateurdistantsécurisé: il s’agit d’une interfacegraphique
simple chargéed’émettredesordresde contrôlede la caméraet de la position de
l’échantillonsituésdansle laboratoire.Cettedivisionentroispartiesestdictéeparun
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Figure4. Enhaut: vued’ensembledusystèmedemicro-manipulationcontrôléà dis-
tance. Unmicroscopeoptiqueà longuefocaleestutilisépourunevisualisationoptique
del’opérationdedéplacementencours.Enbas: vuerapprochéedel’échantillonfixé
à la table depositionnement,et du levier d’AFM suivi descircuitsélectroniquesas-
sociésfixésà unetabledepositionnementmicrométriquemanuel1D (directionverti-
cale).

soucide sécuritéde l’expérience(n’importe qui peutobserver passivementla mani-
pulationencoursmaisseulslesutilsateurshabilitéspeuventenvoyerdescommandes)
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et de division desfonctionnalités(le serveur exécutedescommandesde basniveau
et doit pouvoir accéderau niveaumatérielde l’ordinateursituédansle laboratoire,
tandisquele client et le logiciel decontrôledoiventpouvoir facilementaccéderà un
réseauTCP/IP tout en étantaussiportablesquepossibled’une architectured’ordi-
nateurà l’autre et d’un systèmed’exploitationà l’autre). Tousceslogiciels ont dans
un premiertempsétéécrit enC, et nousavonsdansun soucideportabilitétentéune
écritureen Java du client et du logiciel de contrôle.Cesdernièresétaientcependant
si lentes(apparemmentà causede l’algorithme de décompressiondesimagestrans-
mises)qu’ellesétaientinutilisable.

3. Intr oduction d’un nanomanipulateur dansun MEB

Grâceau faible encombrementde notrecircuit de mesurede déflectiondu levier
d’AFM, nousavonspu introduirele dispositifdemanipulationdécritdansle chapitre
précédentdansunMEB dansle but demanipulerdesobjetsdetrèspetitesdimensions
toutenconservantla rétroactionvisuelle(figure5).

Le travail décritprécédemmentsurla manipulationenmilieu aérienàdistancen’a
paspu êtretransposélors del’introduction denotredispositifdansle MEB carnotre
logiciel decontrôleauraitdû êtrefusionnéavec le logiciel decontrôledu MEB dont
nousnepossédonspaslessources.

Le travail dansunMEB comportedeuxavantages:

1. travail dansle vide qui retire les forcesindésirablesdecapillarité(figure3) et
facilite l’interprétationdela rétroactiontactile,

2. rétroactionvisuelleentempsréelavecdesrésolutionsallant jusqu’àquelques
dizainesdenanomètres.

Lesméthodesclassiquesincluentl’utilisation d’uneimage,obtenueparbalayage
dela pointed’AFM surl’échantillonenappliquantuneforceaussifaiblequepossible,
dansunenvironnementderéalitévirtuellequi modélisela manipulationencours,et la
miseàjour régulièredumodèleparl’état réeldel’échantillonparunnouveaubalayage
[GUT 99]. Cetteméthodea l’avantagedepouvoir fonctionnerenmilieu liquideet est
donccompatibleavec la manipulationd’échantillonsbiologiques.Cependant,notre
positionneurétanttroplentpourl’imagerie(bandepassantedela bouclederétroaction
enposition: 30Hz), nousavonstrouvénécessaired’inclure l’AFM dansle MEB pour
une rétroactionvisuelle en tempsréel desrésultatsdesopérationeffectuéespar le
manipulateur.

Nousavonsutilisé deuxtypesd’échantillonsaucoursdenosmanipulations: des
billes de silice de 250 à 400 nm de diamètreet une couchede Cr/Au de 100 nm
d’épaisseur. Nousavonstentéd’introduiredeséchantillonsbiologiquesdansle MEB
sansprocessusde polymérisation(de façonà ne pasmodifier les propriétésméca-
niquesdela membranequenousvoulionsanalyser),sanssuccès.
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Figure 5. Dispositif installédansle MEB: le levier d’AFM et l’électroniquedetrai-
tementdu signalsontfixésau porte-échantillon deMEB (degrésde liberté: " , # , $ )
tandisque l’échantillon à analyserestfixé à 3 tablesde micro-positionnementma-
nuellesauxquellesestattachéun long tubepiézoélectrique. La combinaison{échan-
tillon+AFM} peutêtre positionnéedanslesdirections% et & sousla faisceaud’élec-
trons.L’absencedeparallélismeentre le porte-échantillon du MEB (auquelestfixée
la pointed’AFM) et le tubepiézoélectrique(auquelestfixél’échantillon) introduit un
anglenoté ' au coursdu processusdemanipulation.

levier
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non-contact non-contact
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Figure6. À gauche: lespointsnotésA etB indiquentla positiondetrousréaliséspar
un contactuniquedela pointedel’AFM avecla couched’or (épaisseurde100nm).
LespointsnotésC et D présententla destructionde la couched’or aprèsplusieurs
contactssuccessifsdela pointed’AFM. À droite: courbededéflectiondu levier (tra-
duisantla forcepointe-échantillon)observéeaucoursdela phased’approche,contact
et retrait dela pointesur l’échantillonélectriquementconducteur.

Un impactuniquede la pointed’AFM sur la couched’or perceun petit trou de
800 nm de diamètre,tandisqueplusieursimpactsau mêmeendroit fait rapidement
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Figure7. À gauche: image MEB priseau coursdela gravureau moyendela pointe
d’AFM d’un motifdansunéchantillon formédequatrecouchesenépaisseurdebilles
desilice de400nmdediamètre sur un waferdesilicium. À droite: courbederetour
d’effort observéeà la sortie du pont de Wheatstoneau cours du tracédu motif. Le
contactdela pointesur l’échantillon estfacilementobservable. Cependant,le signal
devienttrèsbruitéaucoursdela variationmanuellederésistancedespotentiomètres
contrôlantla tensiondepolarisationdu tubepiézoélectrique.

Figure 8. Pointe d’AFM aprèsavoir gravéun motif sur un échantillon forméd’une
mono-couche de billes de silice de 250 nm de diamètre sur un wafer de silicium.
Remarquer le grand nombre de billes colléesau levier et à la pointe (gauche). La
pointea ététrèsrapidementusée(demi-anglethéorique: 12( ).

croîtrele diamètredu trou (figure6, à gauche).La courbederetourdeforceprésente
descomportementsdifférentsselonquela pointesoitencontactounonavecla surface
del’échantillonélectriquementconducteur(figure6, droite).

Lesforcesd’adhésionentrelespetitesbillesdesilice (400et250nmdediamètre)
etentrelesbilleset la surfaceduwaferdesilicium sonttrèsfaibles: graverdesmotifs
sur ce type d’échantillonsestaiséet les résultatssontvisiblesau MEB. Nousavons
tracéavecsuccèsdesmotifs géométriquesdansun échantillondebilles agencéesen
réseaucompacthexagonalmulti-couches(figure7, à gauche).La forceappliquéeau
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levier varie au coursdu processusde manipulationcommeprévupar la mécanique
classiquedu contact(figure7, àdroite).

Le problèmemajeurquenousavonsrencontréestd’obtenirunangleadéquatentre
l’échantillon et le levier d’AFM : pour un angletrop important,le contactentrele
levier et l’échantillonnesefait pasauniveaudela pointededimensionsnanométrique
maisdel’extrémitédu levier. Danscecas,le motif tracéestbeaucouppluslargeque
prévupar la largeurde la pointe.La pointeprésentéeici avait avantmanipulationun
cônededemi-anglede12( , et de3 ) m delong.Cependant,l’usuredela pointeétant
trèsrapide,ceproblèmed’angleoptimumdevient rapidementunelimitation majeure
aprèsavoir gravédesmotifs deseulementquelquesmicronsdelongueur(figure8).

4. Évaluation desforcesagissantsur la pointe d’AFM

L’interprétationdesimagesprisesauMEB denosmanipulationsestrelativement
aiséecar la mécaniqueconsidéréeà ceséchellesestencorela mécaniqueclassique
puisquenousconsidéronsdesobjetsdedimensionssupérieuresà 10 nm.Nousconsi-
déreronstoutesles surfacesmisesen jeu uniformeset ne subissantpasde transition
dephaseaucoursdela manipulation[CHE 00].

La principalesurprisea éténotrecapacitéà graver destraits fins dansles billes
de silice (jusqu’àunebille de largeurde trait) alorsqu’il nousa été impossiblede
graver un motif géométriquedansl’or. Notargiacomoet al ont pu tracer, avec des
méthodessimilaires,destraitsdel’ordre de100nmdelargedansle polymèrequi sert
derésineauxmasquespour la lithographie[NOT 99]. Nousavonstentéd’interpréter
cerésultatentermededifférencesdeforcesd’adhésion.Le levier quenousutilisions
a uneconstantederaideurdonnéepar le fabriquantde2,5 N/m (levier prévupour le
contactmode).Sachantquenospasdedéplacementvertical(définisparla résolution
dela tabledepositionnementduMEB) sontde2 ) m, la forcenormalemaximaleque
nousappliquonsestde5 ) N. Nousavonsputrouver( *,+-+-.0/�1214365,+274895;:<+>=�?,36@A=�:CBC@41;DE 8-FG?C14?6@,7,F,8 E :,1CFH3<I<:2J�=K*,+MLNI , réaliséepar Dr. Marx) quela force latéralesubiepar
unepointedesilicium appuyantsurunecouched’or avecuneforcenormaledel’ordre
de60 ) N (aumoyend’un levier deraideur2500N/m) estdel’ordre de600nN, soit
uncoefficientdefrottementdynamiquedel’ordre de OQP4RHS , quenousconsidéronségal
au coefficient de frottementstatique.D’autresestimations[AND 95] proposentdes
coefficientsde frottemententre2,5 (pour uneforcenormaled’environ 10 ) N) à 0,5
(pouruneforcenormalesupérieureà 100 ) N). Cecisignifiequela forcelatéraleque
subit notrepointelors desmanipulationssur la couched’or estau moinsde l’ordre
de 50 nN, voir avec les plus grandesvaleursde l’ordre de 10 ) N. Ce résultatpeut
êtrecomparéà la forced’adhésioncapillaire(normaleà la surface)qui s’exprimeparTVUXWCY[Z]\,^`_�aCbQced[f

,
Z

étantle rayon de la sphèreen contactavec le plan (
Z

est
supposépetit, dansnotrecas

Zhg OQP nm),
\,^

l’énergie superficielledu liquide (par
exemplepour l’eau,

\,i�j�klghm<n
mJ.mRHS ) et

d
l’angle de contactdu ménisqued’eau

(qu’on approximeracommenul) [BEC 99]. Dansnotrecasparticulier l’application
numériquedonneuneforcedecapillaritélorsd’expériencesenmilieu aériende

Togqp
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nN, dumêmeordredegrandeurquela forcedefrottementdansle videentrela pointe
desilicium et la surfaced’or ( rCP<P0stOQP4RHS g r nN).Nouscomprenonslà la complexité
desinterprétationsdesimagesobtenuesenmilieu aériendesimagesd’AFM : ungrand
nombredephénomènesdemêmeordredegrandeursesuperposent.La figure8 illustre
l’adhésiondeparticulesdesilicede250nm dediamètreaulevier d’AFM sousl’ef fet
desforcesélectrostatiquesou de Van der Waals(absencede forcede capillaritélors
du travail sousvide).

D’autrepart,noussavonsquela raideurd’un levier secalculeparla formule u ^vgwyx6z�{| ^ z , } g�~ ) m étantl’épaisseurdu levier, � g�� P`) m salargeuret � g�~ P � ) m sa
longueurtandisque � estle moduled’Youngdumatériauutilisépourréaliserle levier
( �]�-� g O ~ O GPa dansnotrecas,ou �]�-� z��y� gqW P<P GPa).Nousavonsdéjàmentionné
que u ^�gon,���

N/m pouruneflexion du levier (d’aprèslesdonnéesdu constructeur),
qui estprochedela valeurattendueparle calculde1,6N/m (l’écart estcertainement
dû à desdifférencesdeconfigurationsentrele levier réelet le modèleet l’incertitude
sur l’épaisseurdu levier qui estdonnéepar le constructeurentre1,5 et 5 ) m: avec
cesincertitudes,u ^ estdansl’intervalle � P ��n,���,��W<� N/m). La raideurdetorsions’écrit
quantà elle u�� g w�x6z�{�������[��� ^4�A� où � estle coefficient dePoisson( � g P ��nCm ) et � la

hauteurde la pointe ( � UXn ) m). Donc ���� � g S ^ �¡������[��� �A� qui vaut dansnotre cas
particulier( � g�~ P � ) m) 5425(avec u ^ U�n4���

N/m). Si le déplacementlatéralest
del’ordre de5 ) m, nousconstatonsquela forcedetorsiondu levier estdel’ordre de
27 mN, trèssupérieureà la forcedefrottementdynamique(qui sesituaitentre50 nN
et 10 ) N). Il y a doncbienglissementdela pointedesilicesurla couched’or, et non
pasadhésioncommeceseraitle cassi la forcedetorsionétaitdel’ordre degrandeur
dela forcedefrottement.

Le calculprécédentpeutêtreaffiné entenantcomptedela géométriedela pointe
et dela naturedel’échantillon.Noussavons[BEC 99] quepourunepointedeforme
conique,la force

T
appliquéeaulevier nousestdonnéeenfonctiondela profondeur¢ donts’estenfoncéela pointedansl’échantillonpar

T£g S w�¤�¥ �¦N§©¨�ª �¬«C� où ' estle demi-
angleau sommetde la pointe (la valeurdonnéepour ' par le constructeurde nos
pointesest12( ) et �®­ estle moduled’Youngéquivalenttenantcomptedespropriétés

mécaniquesdesdeuxmatériauxmisencontact.�®­ s’exprimepar
�w ¤ g � R°¯ �±w ±q² � R°¯

��w � ,� � étantle moduled’Youngdu matériauet ³ � soncoefficient de Poisson(rappelons
que ³9´ k g P ��W-n , ³ �-� g P ��nCm , � �C� g O ~ O GPa et �µ´ k g�¶Cn

GPa). Pourunepointe
paraboliquederévolution,ona

T·g |¡ �®­ ¢G¸ , ¸ étantle rayondela pointeà la surface
del’échantillon(ou rayondecontact).Dansnotreexpérience,le contactestsilicium-

or, et nousavonsainsi �®­ g¹�<��º»�
GPa,et } g·¼ ¦½§©¨�ª �¬«<�©¾S w ¤ g¿~

nmdansle modèle

de la pointeconique,pour uneforceappliquée
TÀgÁn ) N, et } g ¡�¾| w ¤ j gÂn4���

nm
pour ¸ U OQP nm. Nousconstatonsdoncquel’indentationeffectuéepar le levier dans
l’or est trèsfaible (en dessousde la résolutionde notreMEB), et que les trousque
nousobservonsdansnosimagesproviennenttrèscertainementd’un arrachementde
la couched’or qui tient mal surle verre(malgréquelquesnm deCr qui doit servirde
couched’attache).Nousavonstentéd’utiliser desleviersplusrigides(20N/m) conçus
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pourle modedynamique,maisleurpositionnementparrapportà l’échantillonesttrès
délicat(levierstrèscourts).Nousn’avonspaspu vérifier si l’utilisation decesleviers
deconstantederaideurplusélevéepermetd’indenterl’or plusprofondément.

Lesforcesrégissantl’adhésionentrebillesdesiliceestunproblèmecomplexequi
n’a pasétéabordé.

5. Conclusion

Nousavonspu développer:

– un manipulateurcommandéà distanced’objets micrométriquestotalement
contrôléautraversd’un réseauTCP/IP, avecretourd’informationstactilesetvisuelles.

– un manipulateurd’objetsnanométriquessousvide avec retourd’informations
tactileset visuellesen introduisantnotremontageà basede levier d’AFM dansun
MEB.

Nousavonsévaluéles forcesagissantsur la pointed’AFM et avonspu expliquer
notrecapacitéà graver desmotifs dansunecouchede billes de silice tandisque la
couched’or a étéà peinemodifiéeparnostentativesdemanipulations.

La réalisationdemicro-dispositifsélectromécaniques(MEMS) estaujourd’huiba-
séesur uneextensionà trois dimensionsde techniquesde fabricationde circuits in-
tégrésqui sont intrinsèquementdeux-dimensionnels(2D – réalisationd’un masque
précispuis gravureou diffusiondansla 3 Ãi�Ä0i dimension).Cesméthodes,baséessur
lesprincipesdela lithographieet del’attaquechimique,sontlimitéesparla longueur
d’ondeutiliséepourtracerlesmotifssurla couchephotosensible(UV ourayonsX au
mieux [ROT 99]) et par l’isotropie desméthodesd’attaque.De meilleursoutils sont
doncrequispourla fabricationet l’assemblagededispositifsréellements3D. L’utili-
sationde produitscommercialementdisponiblesquesontles leviersde microscopes
à champprocheestunefaçondirectede testerla possibilitéde réaliserde structure
micro/nanométriques[HAR 99].

Cetteétudeest une premièreétapevers la réalisationd’instrumentsréellement
3D travaillant aux échellesmicro et nanométriques.Les développementsultérieurs
incluentla réalisationd’outils adaptésà unetâchespécifiqueselonnosmodèlesma-
croscopiques.
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