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Présentation de la deuxième partie

La communication optique, émission ou réception, avec un objet submicronique nécessite la mise en
relation sélective de cet objet avec une sonde spécifique nanométrique. L’évolution récente du domaine
du champ proche optique s’est appuyée sur les évolutions desmicrotechnologies dans le domaine de la
mécanique et de l’optoélectronique.

Cette partie est entièrement consacrée à la présentation dumatériel constituant les microscopes de
champ proche optique, leur configuration, description ou fabrication.

Certains éléments n’ont pu être aussi détaillés que leur importance l’aurait demandé : capteurs de dé-
placement nanométriques, logiciels de contrôle, de régulation ou de sécurité par exemple.

Le premier chapitre (chapitre 7) expose les configurations expérimentales extrêmement diverses en
détaillant les sous-ensembles constitutifs du microscope. La description de la mécanique et de l’optique
aboutit à la génération de l’onde évanescente. Ce chapitre est essentiel pour apprécier l’immense diversité
des applications possibles qui seront détaillées dans la partie III.

Le chapitre 8 est centré sur les techniques de réalisation des principales sondes utilisées en champ
proche. Ces sondes sont essentielles dans la mesure optique. Dans le premier paragraphe sont introduites
les caractéristiques générales, avec quelques spécificités de chaque sonde. Ensuite, certaines techniques de
fabrication sont détaillées : les pointes obtenues à partirde fibres optiques étirées et/ou attaquées chimique-
ment, les sondes de type microlevier à base de semi-conducteur (Si et III-V) et enfin un exemple de pointes
métalliques en tungstène.

Le chapitre 9 expose l’outil micromécanique qui assure un triple déplacement de l’échantillon ou de
la sonde dans des conditions d’une extrême précision : c’estle « moteur » basé classiquement sur l’effet
piézoélectrique.

Enfin, nous terminons cette partie II par le chapitre 10 décrivant un microscope expérimental particu-
lièrement intéressant par son système d’asservissement. L’auteur nous permet de l’accompagner dans sa
démarche scientifique, il propose des idées originales, avec une rigueur et une méthodologie mathématique,
tout en conservant une impression d’apparente simplicité.

Michel Castagné
CEM2, Université Montpellier II
Place E. Bataillon, 34095 Montpellier cedex 05
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Chapitre7
Les microscopes optiques en champ
proche
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Après quelques généralités, nous développerons dans ce chapitre les différentes configurations expé-
rimentales possibles pour la réalisation d’un microscope optique en champ proche. Nous supposerons
connu le principe de base de cette microscopie, ainsi que la notion d’onde évanescente. Afin d’acqué-
rir les connaissances nécessaires à la bonne assimilation des techniques présentées dans ce chapitre et
les suivants, le lecteur pourra consulter la préface et la première partie de cet ouvrage qui lui fourniront
toutes les bases théoriques nécessaires, et le livre de F. deFornel [204] consacré principalement aux ondes
évanescentes.

7.1 Généralités

La microscopie optique en champ proche souvent appeléeSNOM (Scanning Near Field Optical Micro-
scopy) fait partie des microscopies à sonde locale (SPM : Scanning Probe Microscopy) qui apparurent en
1982 avec l’invention du microscope à effet tunnel électronique (STM : Scanning Tunneling Microscopy)
par G. Binnig et H. Rohrer [205,206].

Pour remédier à l’inconvénient principal duSTM, à savoir l’impossibilité d’étudier des échantillons
isolants, G. Binnig, C. Quate et Ch. Gerber [207] proposent quelques années plus tard un autre type de
microscopie à sonde locale : la microscopie à force atomique(AFM : Atomic Force Microscopy). Les
avancées technologiques qu’ont permis les travaux réalisés dans le cadre de ces deux types de microscopie
ont largement contribué au développement duSNOM.

Historiquement, l’idée de la microscopie optique en champ proche remonte à 1928. En effet, un phy-
sicien irlandais, E. Synge [208], proposa d’utiliser une ouverture de dimensions petites devant la longueur
d’onde de la lumièreλ, réalisée dans un écran métallique, pour éclairer localement un échantillon (fig. 7.1).
En déplaçant cette ouverture parallèlement à la surface de l’échantillon à une distance inférieure à la lon-
gueur d’onde d’illumination, seule une zone de dimensions sub-longueur d’onde serait éclairée à chaque
position de la nano-source du fait du confinement du champ électromagnétique au voisinage de l’ouverture.
En observant ainsi chaque point de la surface, on obtiendrait une image optique contenant des informations
relatives aux objets de taille sub-longueur d’onde qui la composent. Le principe de la microscopie op-
tique en champ proche venait d’être énoncé. En s’affranchissant ainsi des limitations dues à la diffraction,
cette méthode de caractérisation rend obsolètes les critères de résolution tels qu’ils sont définis en optique
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FIG. 7.1:Principe d’une nano-source optique. Configuration proposée par E.H. Synge [208].

classique, introduisant intuitivement la dimension de la sonde et la distance sonde/échantillon comme nou-
veaux facteurs limitatifs. Bien entendu, la longueur d’onde reste un paramètre important en microscopie
optique en champ proche puisque la nature du champ que nous désirons étudier en dépend.

En 1944, H. Bethe [41] étudia théoriquement la diffraction par une petite ouverture circulaire, en champ
proche et en champ lointain, et en 1984 G. Massey [209] montraà l’aide d’un formalisme d’optique de Fou-
rier que cette technique pouvait permettre d’atteindre unerésolution optique comprise entre 30 et 100nm,
uniquement limitée par l’épaisseur de peau de l’écran métallique. Dans son article, G. Massey propose
l’utilisation de transducteurs piézo-électriques, récemment développés à l’époque et utilisés par leSTM, et
émet des idées générales sur la fabrication de sondes optiques.

Cette idée de source locale de taille bien plus petite que la longueur d’onde est mise en pratique pour
la première fois par E. Ash et G. Nicholls en 1972 [210] dans ledomaine des micro-ondes (λ = 3 cm).
Une résolution latérale deλ=60 fut alors obtenue en utilisant une ouverture de 0;5 mmplacée à 0;5 mmde
l’échantillon (constitué de motifs en aluminium déposés sur un substrat de verre).

Dans le domaine de l’optique, c’est D. Pohl [18] qui annonce pour la première fois, en 1984, la mise
au point d’unSNOM capable d’atteindre une résolution d’environ 25nm (λ=20) à une longueur d’onde
de 488nm en utilisant une sonde en quartz taillée en pointe à l’acide fluorhydrique dont les côtés sont
recouverts d’une couche mince d’aluminium.

Actuellement, il existe de nombreuses variétés deSNOM utilisant des sondes de nature différente, tra-
vaillant en transmission ou en réflexion, en éclairage champlointain ou évanescent. Cette grande diversité
des configurations, que nous présentons dans ce chapitre, tend à montrer l’inexistence d’une configuration
universelle valable pour toutes les applications et pourrait être le reflet de la divergence de la communauté
scientifique sur la nature exacte des phénomènes générant les images optiques en champ proche.

Principe : détection des ondes évanescentes

Dans la partie théorique (chap.1), nous avons vu que le phénomène de diffraction impose une limite de
résolution latérale à la microscopie optique classique. Lavaleur de cette limite correspond approximative-
ment à la demi-longueur d’onde de la lumière visible, c’est-à-dire à environ 200 à 300nm(expérimentale-
ment, c’est la limite qui est actuellement atteinte par la microscopie confocale).

La microscopie optique en champ proche permet le franchissement de cette limite par la détection
des informations relatives aux détails sub-longueur d’onde d’un objet, c’est-à-dire relatives à ses hautes
fréquences spatiales correspondant aux ondes évanescentes (donc non propagatives) situées au voisinage
de la surface de l’échantillon et par conséquent indétectables par les méthodes traditionnelles de l’optique
classique.

La diffraction de la lumière joue le rôle de filtre passe-bas vis à vis des fréquences spatiales de l’échan-
tillon, car seules les ondes homogènes peuvent atteindre ledétecteur placé loin de l’échantillon alors que
les informations relatives aux détails optiques sub-longueur d’onde restent confinées aux abords immédiats
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FIG. 7.2: Conversion par une nanosonde des ondes évanescentes en ondes progressives et inversement.
Deux types d’éclairage sont représentés : en transmission et en réflexion (le type d’éclairage étant défini
selon sa position par rapport à la sonde).

de la surface. Cette zone de confinement de la lumière est appelée zone de champ proche optique. C’est
dans cette région que le champ électromagnétique évanescent contribue de manière significative au champ
total [6].

Pour détecter ces informations sub-longueur d’onde à la surface d’un objet, plusieurs configurations
sont possibles : soit éclairer la surface par des ondes évanescentes qui, diffractées par cette surface, don-
neront naissance à des ondes homogènes (radiatives) contenant l’information champ proche et détectables
par une méthode classique, soit éclairer la surface par des ondes homogènes, qui par diffraction par cette
surface, donneront naissance à des ondes évanescentes porteuses des informations champ proche.

Dans ces deux cas, il est nécessaire de trouver un moyen de convertir des ondes homogènes en ondes
évanescentes et vice versa. La solution de E. Synge [208] illustrée (fig. 7.1) utilise un nano-trou. Ce der-
nier peut également servir de nano-collecteur convertissant les ondes évanescentes en ondes homogènes
capables de se propager dans l’air ou dans un guide jusqu’à undétecteur. Nous verrons que d’un point de
vue pratique, il devra avoir des dimensions latérales très faibles afin de répondre à des contraintes liées à la
nécessité de réaliser un balayage latéral de la sonde ou de l’échantillon pour obtenir une image.

Une deuxième possibilité consiste à utiliser l’extrémité très petite d’un objet effilé (fig. 7.2), considé-
rée comme une particule de taille nanométrique diffusant localement le champ proche et par conséquent
capable de jouer le rôle de convertisseur (qu’on appellera aussi sonde) d’ondes homogènes en ondes éva-
nescentes et inversement.

Les ondes évanescentes porteuses de l’information champ proche d’une surface ont des « profondeurs
de pénétration » très faibles (typiquement inférieures à 100 nm). Il sera donc nécessaire d’approcher la
sonde le plus près possible de la surface. La résolution du microscope sera d’autant plus grande que la
distance sonde/surface sera petite, cette distance pouvant atteindre quelques nanomètres.

7.2 Les différents montages en microscopie optique en champproche.

Les deux éléments principaux d’unSNOM sont la sonde et le système d’approche permettant le
contrôle de sa distance à la surface de l’échantillon. Pour différencier les montages, nous présenterons
rapidement les différents types de sondes utilisées enSNOM, car leur description détaillée et leur méthode
de fabrication font l’objet du chapitre 8.
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FIG. 7.3: Schéma des deux principaux types de sonde utilisés enSNOM. (a) sonde à ouverture (fibre
optique métallisée); (b) sonde sans ouverture (matériau homogène).

7.2.1 Sondes utilisées en microscopie optique en champ proche

Une sonde peut être une nano-source (nano-illuminateur) etnous parlerons dans ce cas deSNOM
en mode illumination locale, ou bien un nano-détecteur (nano-collecteur) et nous parlerons dans ce cas
deSNOM en mode détection locale. La sonde utilisée sera principalement une fibre optique effilée dont
l’extrémité métallisée lui permet de disposer d’une nano-ouverture (fig. 7.3a) jouant ce rôle de nano-
illuminateur ou de nano-collecteur. La dénomination deSNOM à sonde à ouverture est également utilisée.

Lorsque la sonde joue le rôle d’un nano-objet diffusant ou perturbateur (fig. 7.3b), on parle deSNOM
à sonde sans ouverture. La sonde est constituée d’un matériau homogène (métal, semi-conducteur ou di-
électrique) et ne présente pas à son extrémité de nano-ouverture.

7.2.1.1 Sondes à ouverture

Le concept de la sonde à ouverture reprend l’idée dunano-trousuggérée par E. Synge [208]. Le rôle de
cette ouverture optique est de confiner la lumière sur une zone très localisée de l’échantillon. Actuellement,
cette nano-ouverture est généralement obtenue en métallisant une fibre optique monomode dont l’extrémité
a été préalablement effilée (cf. chapitre 8). Elle présente alors à son extrémité une ouverture optique (milieu
diélectrique) de quelques dizaines de nanomètres de diamètre entourée d’un écran métallique d’épaisseur
supérieure à l’épaisseur de peau du métal utilisé (aluminium, or). Cette ouverture optique peut être utili-
sée pour éclairer localement l’échantillon (mode nano-illumination), on détecte alors le champ propagatif
résultant de cette interaction locale, en champ lointain, en réflexion ou plus généralement en transmission
à l’aide d’un système optique traditionnel (un objectif de microscope par exemple). Elle peut aussi être
utilisée pour détecter localement les ondes évanescentes générées à la surface de l’échantillon éclairée en
champ lointain (mode nano-collection). Le champ collecté par l’ouverture est rendu partiellement propa-
gatif par cette interaction en champ proche et est guidé versl’autre extrémité de la fibre où il est détecté
par un photomultiplicateur avant d’être analysé.

Les photographies 7.4a, b et c montrent des images de microscopie électronique à balayagede fibres
optiques effilées et métallisées.

7.2.1.2 Sondes sans ouverture

L’approchesonde diffusantegénéralise et applique le concept, décrit en introduction,de nano-diffuseur
plongé dans le champ proche d’un objet. La famille des sondesdiffusantes regroupe les sondes homogènes
chimiquement (contrairement aux sondes à ouverture composées d’un cœur diélectrique entouré de métal).
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(a) extrémité de forme conique. (b) extrémité de forme parabo-
lique.

(c) ouverture optique en extrémité
de fibre métallisée.

FIG. 7.4:Photographies de fibres optiques effilées métallisées.

On peut classer dans cette catégorie les fibres optiques effilées (non métallisées) et les sondes utilisées
d’une manière générale en microscopie à sonde locale (AFM, STM, : : : ), (cf chapitre 8).

7.2.2 Système de régulation de la distance sonde/échantillon

Le principe de fonctionnement du système de régulation de ladistance sonde/échantillon est décrit
d’une part dans le cadre général desSPM dont font parties lesSNOM, et d’autre part dans les cas parti-
culiers d’un système de régulation à onde évanescente de Fresnel (cas des configurations appeléesPSTM
pour Photon Scanning Tunneling Microscope ouSTOM pour Scanning Tunneling Optical Microscope) et
d’un système à forces de cisaillement avec détection optique (« shear force ») développé spécifiquement
pour leSNOM. Le système « shear force » utilisant un diapason sera largement décrit dans le chapitre 10.
Nous n’aborderons pas les systèmes de typeAFM [207,211–217] traditionnel etSTM [205,206,218,219]
qui font l’objet de nombreux articles disponibles dans la littérature.

7.2.2.1 Principe général d’un système de régulation d’unSPM

D’un point de vue expérimental, un microscope optique en champ proche, faisant partie de la catégo-
rie des microscopes à sonde locale (SPM), repose sur le même principe que ces derniers, c’est-à-dire sur
le positionnement d’une sonde de taille nanométrique au contact ou au voisinage immédiat de la surface
(typiquement à quelques nanomètres) d’un échantillon et sur la détection de la grandeur d’interaction qui
existe entre la sonde et l’échantillon. Les différents types deSPM ne diffèrent que par la nature de l’inter-
action sonde/échantillon détectée, qui dans le cas d’unSNOM est une intensité lumineuse. La figure 7.5
montre leur principe de base. Le signal détecté est envoyé vers un correcteur d’erreur qui compare ce signal
à une consigne préalablement fixée dans le cas d’un asservissement. Le signal d’erreur (erreur = signal –
consigne) à travers un correcteur, commande le système d’ajustement de la distance sonde/échantillon. Des
tubes piézo-électriques sont utilisés dans lesSPM afin d’assurer des déplacements très faibles (jusqu’à une
fraction de nanomètre) entre la sonde et l’échantillon selon les trois directions de l’espace. L’image est
obtenue par balayage de la surface de l’échantillon par la sonde, ou par déplacement de l’échantillon sous
la sonde, et en enregistrant la grandeur d’interaction en chaque point du balayage.

Les microscopes à sonde locale possèdent essentiellement deux modes de balayage :

le mode à hauteur constante (fig. 7.6a) où la pointe se déplace dans un plan parallèle au plan moyen de
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l’échantillon. La distance sonde/échantillon varie alorsavec la topographie de ce dernier ; la valeur
de la grandeur mesurée en chaque point de la surface est directement affichée et constitue le signal
de sortie du SPM.

le mode à intensité constante(fig. 7.6b) qui utilise un asservissement pour garder l’intensité de la gran-
deur d’interaction égale à une consigne préalablement fixée. Ceci est réalisé en ajustant la distance
sonde/échantillon à chaque point de mesure. Dans ce mode, cesont les déplacements du tube piézo-
électrique, maintenant l’intensité détectée à une valeur de consigne, qui constituent le signal de sortie
du microscope.

Ce dernier mode n’est appelé mode à distance constante que sile signal détecté est directement relié à la
topographie de l’échantillon. Dans ce cas, la sonde suit le relief topographique de l’échantillon. Le signal
de sortie représente alors la topographie de la surface de l’échantillon (fig. 7.6 b). Dans le cas où le signal
détecté ne dépend pas seulement de la topographie de l’échantillon, la sonde ne suit plus le relief mais un
trajet qui dépend de l’évolution de ce signal au dessus de l’échantillon. Ce trajet peut être très différent de
la topographie de l’échantillon (cas de la configurationPSTM décrite dans le § suivant) et expose ainsi
la sonde à un contact destructeur avec l’échantillon. C’estce qui se passe lorsque le signal détecté est
une intensité lumineuse (cas duSNOM) dont les variations, qui dépendent de la nature physico-chimique
du matériau constituant l’échantillon et de nombreux paramètres caractérisant l’onde électromagnétique
incidente (polarisation, longueur d’onde, angle d’incidence,: : : ), ne sont pas reliées au profil géométrique
de l’échantillon.

En général, pour résoudre ce type de problème, un signal annexe d’origine non optique (signal de force
par exemple issu d’unAFM) sera utilisé comme signal de référence pour l’asservissement.

FIG. 7.5:Principe de fonctionnement des microscopes à sonde locale.

Chaque mode a ses avantages et ses inconvénients :

le mode à hauteur constante n’est utilisable qu’avec des échantillons présentant une très faible rugosité.
L’échantillon est alors positionné de façon à ce que sa surface soit parallèle au plan de balayage de
la sonde afin de minimiser les risques de destruction de cettedernière par un contact avec la surface.
Il peut être utilisé également pour réaliser des images à différentes hauteurs de l’échantillon. Le
balayage dans ce mode est rapide et permet d’étudier plus facilement les phénomènes dynamiques
se produisant à la surface des échantillons;

le mode à intensité constantequi permet de visualiser des surfaces plus rugueuses si le signal est relié
à la topographie (mode à distance constante) en minimisant le risque de collision de la sonde avec
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FIG. 7.6:Modes de balayage d’un SPM.

l’échantillon. Néanmoins le balayage dans ce mode est plus lent que celui du mode précédent, car le
temps de réponse de l’asservissement doit être pris en compte.

Dans le cas d’unSNOM, la mesure de force est en général associée à une mesure optique. La plupart des
SNOM sont donc des systèmes hybrides permettant de réaliser simultanément une double détection : celle
d’un signal optique pour le signal champ proche et celle d’undeuxième signal associé à la topographie de
l’échantillon.

7.2.2.2 Cas de l’asservissement optique par onde évanescente de Fresnel : configurationsPSTM et
STOM

La configuration schématisée figure 7.7 a été proposée pour lapremière fois en 1989 simultanément
par R. Reddick & al [114], F. de Fornel & al [220] pour lePSTM et D. Courjon & al [115] pour leSTOM.

Une onde évanescente de Fresnel, créée en configuration de réflexion totale par l’intermédiaire d’un
prisme, éclaire par transmission un échantillon transparent ou semi-transparent. L’onde de Fresnel d’in-
tensitéI à décroissance exponentielle est perturbée par la surface de l’échantillon. Lorsque la sonde, une
fibre optique effilée (non métallisée), est suffisamment proche de l’échantillon (fig. 7.7), elle pénètre dans
le champ évanescent, le perturbe localement et partiellement, donnant naissance par diffusion à un champ
progressif (on dit qu’onfrustre la réflexion totale) d’intensité dépendante deI transmis à travers la fibre
optique jusqu’à un photomultiplicateur. Ce mécanisme de diffusion est appeléeffet tunnel optiquepar ana-
logie à l’effet tunnel électronique à partir duquel fonctionne leSTM. Le signal, qui dépend fortement de
la distance pointe/échantillon, mais également de l’indice local de l’échantillon, est utilisé par une boucle
d’asservissement afin de maintenirI constante pendant le balayage latéral (mode à intensité constante).

La figure 7.8 montre une courbe de décroissance de l’intensité lumineuse captée par une fibre optique.
Cette courbe montre que l’intensité captée à l’approche de la surface commence par suivre en première
approximation une décroissance exponentielle; puis elle s’incurve au voisinage immédiat de la surface. Un
modèle où la sonde est remplacée par un plan semi-infini permet malgré cette approximation de rendre
compte de cet effet [221].

La courbe de la figure 7.8 montre que l’asservissement aura une sensibilité maximale dans la zone de
plus forte pente c’est-à-dire pour une distance sonde/échantillon supérieure à 50nm, voire beaucoup plus
(500nm). Cette contrainte contribuera à une limitation en résolution d’un tel système qui typiquement est
de l’ordre de 50 à 100nm.

7.2.2.3 Cas d’un asservissement à forces de cisaillement à régulation optique (shear force)

Ce type d’asservissement a été imaginé en 1992 [222,223] dans le cadre spécifique des études en micro-
scopie optique de champ proche utilisant une sonde à fibre optique. En effet, l’utilisation d’une technique
AFM comme système d’asservissement posait le problème de l’utilisation de sonde qui n’était pas soli-
daire d’un bras de levier horizontal dont on mesure la déflexion verticale, c’est le cas des fibres optiques
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FIG. 7.7:Principe du microscopeSTOM/PSTM. FIG. 7.8: Variation de l’intensité lumineuse en
fonction de la distance sonde/échantillon dans
une configurationPSTM (θ : angle d’incidence
de l’éclairage en réflexion totale) ; d’après L. Sa-
lomon [221].

rectilignes effilées. Une solution consista à réaliser des fibres optiques courbées [224–226]. Une autre so-
lution fut de développer un mode résonant où la sonde, animéed’un mouvement de vibration latérale à
une fréquence proche de sa fréquence de résonance avec une amplitude de quelques nanomètres, subit, très
près de la surface, des forces latérales dites de cisaillement (shear force) dues à la présence de la surface.
Cette interaction provoque un amortissement de l’oscillateur (la sonde) et donc une atténuation de son am-
plitude de vibration utilisée pour contrôler la distance sonde/échantillon. L’asservissement de la position
de la sonde, pour une amplitude de vibration constante, conduit à la détection d’un signal fortement relié
au profil topographique de l’échantillon [227, 228]. L’amplitude de vibration peut être mesurée par inter-
férométrie optique (fig. 7.9) ou masquage ou ombrage d’un photo-détecteur à 2 ou 4 quadrants dans l’axe
du faisceau [229, 230]. Dans ce type d’asservissement à forces de cisaillement, la résolution latérale est

FIG. 7.9:Principe de fonctionnement d’un microscope à forces de cisaillement utilisant une sondeSNOM
(fibre optique) avec une détection interféromètrique.

limitée par l’amplitude crête à crête de vibration de la sonde qui est typiquement d’environ 10nm.
La nature et l’origine exacte des forces de cisaillement ne sont pas très bien connues, plusieurs types

de forces pourraient intervenir (acoustiques, de viscosité, dipôlaires,: : : ).
Dans le chapitre 10, l’utilisation, dans un asservissementde type shear force, d’un diapason en quartz

sur une des branches duquel est fixée la fibre optique est décrite. Les avantages de cette technique y sont
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FIG. 7.10:Système de détection optique des forces de cisaillement (shear force) par« ombrage» de la
fibre optique.

présentés.

7.2.3 Configurations expérimentales

Dans le paragraphe 7.2.1, consacré aux différents types de sondes utilisés enSNOM, nous avons pro-
posé une classification des différentes configurations expérimentales s’appuyant essentiellement sur le rôle
que joue la sonde: celui d’un nano-illuminateur, d’un nano-collecteur ou d’un nano-objet diffusant. Dans ce
paragraphe nous nous appuierons sur cette classification etnous verrons que selon la position de l’éclairage
et de la détection par rapport à la sonde, nous parlerons de système en mode réflexion ou en mode transmis-
sion. Les figures 7.11 et 7.12 récapitulent schématiquementles principales configurations expérimentales
de la microscopie optique en champ proche en s’appuyant sur les critères précédemment cités. L’éclairage
et la détection lumineuse, lorsqu’ils ne sont pas assurés par la sonde, sont en général réalisés par des tech-
niques classiques de champ lointain (source et photodétecteur associés à un objectif de microscope par
exemple), l’éclairage pouvant dans certaines configurations (STOM et PSTM) être réalisé en réflexion to-
tale interne. Dans ce paragraphe, nous ne ferons pas un état de l’art des différentes configurations deSNOM
trop nombreuses à ce jour. Nous nous limiterons à décrire lesdeux grandes familles faisant l’objet de la
classification proposée et donnerons pour les illustrer quelques exemples d’architectures expérimentales.

FIG. 7.11:SNOM à sonde à ouverture ; a) mode illumination locale, b) mode collection locale.
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FIG. 7.12:SNOM à sonde sans ouverture ; c) et d) fibres optiques non métallisées, e) et f) sondes opaques
(semi-conductrices ou métalliques).

7.2.3.1 SNOM à sonde à ouverture

7.2.3.1.1 Mode nano-illumination Ce type de configuration est le premier à avoir été proposé en mi-
croscopie optique en champ proche. D. Pohl [18] présente en 1984 une configuration deSNOM par trans-
mission utilisant une sonde comme nano-source. Le schéma dela figure 7.13 rappelle le principe de cette
configuration : les ondes évanescentes issues de la diffraction de la lumière excitatrice par l’ouverture de
la sonde sont diffusées sous forme d’ondes homogènes par leshautes fréquences spatiales de la surface
de l’échantillon. La sonde utilisée par Pohl est un cristal de quartz taillé en pointe recouvert d’une couche
d’aluminium d’environ 50nmd’épaisseur et d’une fine couche d’or protégeant l’ensemblede la corrosion.
Une ouverture optique est réalisée par élimination locale du métal en exerçant une légère pression méca-
nique sur l’extrémité de la sonde contre la surface d’un échantillon très plat. Un système optique classique
collecte en champ lointain à travers l’échantillon, donc entransmission, la lumière diffusée contenant les
informations champ proche (fig. 7.14). La résolution obtenue par ce premier système est de l’ordre de
25nm(λ=20) pour une longueur d’onde d’éclairage de 488nm.

En 1986, le même groupe [231] propose d’utiliser la métallisation de la sonde pour réaliser le contrôle
de la distance sonde/échantillon parSTM. En 1987, il propose dans une deuxième configuration de tra-
vailler en mode réflexion [232]. La sonde est une lame de verrerecouverte d’un film mince d’aluminium
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FIG. 7.13:Principe d’unSNOM à ouverture en mode illumination.

de 20nm d’épaisseur. Un trou de 70 à 100nm de diamètre réalisé dans le film métallique constitue une
nano-ouverture ayant le double rôle de nano-illuminateur et de nano-collecteur (fig. 7.15). Le mode ré-
flexion peut utiliser également la sonde comme nano-illuminateur et un système classique de collection en
champ lointain placé en incidence plus ou moins rasante par rapport à l’échantillon. Ce type de configura-
tion pose le problème des réflexions multiples du champ diffracté entre la partie métallique de l’extrémité
de la sonde et l’échantillon avant d’atteindre le détecteur[233] (fig. 7.16). En 1995, D. Pohl& al. [234] dé-
veloppe une configuration originale appeléeTNOM (Tunnel Near Field Optical Microscope) schématisée
sur la figure 7.17 utilisant unSTOM inversé. En s’inspirant du théorème de réciprocité de Helmholtz [10],
les concepteurs supposent que le signal champ proche détecté reste inchangé lorsque la source et le détec-
teur en champ lointain sont interchangés. En conséquence, un STOM en mode inversé (la sonde devient
nano-émetteur et la détection se fait au delà de l’angle critique), doit avoir les mêmes caractéristiques qu’un
STOM/PSTM conventionnel. Dans cette configuration originale, (fig. 7.17), l’illumination se fait locale-
ment, comme dans le cas d’unSNOM à ouverture en mode nano-illumination, grâce a une fibre optique
étirée et métallisée. Deux types de lumière détectée sont distingués: la lumière dite « permise » détectée à
des angles inférieurs à l’angle critique qui contient un mélange de hautes et basses fréquences spatiales de
l’objet, et la lumière dite « interdite » détectée au-delà del’angle critique qui ne contient que des informa-
tions relatives aux hautes fréquences spatiales de l’objet. Ce dispositif permet de cumuler les avantages du
SNOM en terme de confinement de l’éclairage et duSTOM/PSTM en terme d’amélioration du rapport si-
gnal sur bruit (détection en champ sombre). L’intensité mesurée au delà de l’angle critique est relativement
importante (30 % de la lumière transmise) et varie exponentiellement avec la distance sonde/échantillon. Le
dispositif expérimental a été amélioré par l’utilisation de miroirs ellipsoïdaux qui maximisent la détection
de la lumière « interdite ». Cette version [235] est connue sous le nom deTNOM-2. De nombreuses équipes
ont utilisé ce modenano-illumination. Différents types de sondes ont été proposés : micro-pipette en verre
étirée à chaud et métallisée [236] à l’aluminium, sonde pyramidale creuse en nitrure de silicium métalli-
sée [237], l’ouverture optique sur ce même type de sonde ayant également été réalisée par micro-perçage
par faisceau d’ions focalisé [238].

Ce type de configuration a fait l’objet de nombreuses expérimentations décrites dans la littérature. Au-
jourd’hui, il utilise principalement comme sonde une fibre optique effilée métallisée associée à un système
d’approche de typeAFM [222,226] (traditionnel dans le cas d’une fibre optique courbée, shear force dans
les autres cas) ouSTM [239,240]. Dans ce dernier cas, les études sont limitées à des échantillons conduc-
teurs ou nécessitent le dépôt préalable d’une fine couche de métal sur les échantillons isolants. L’épaisseur
de cette couche doit être faible, environ 10nm, afin de ne pas masquer les propriétés optiques de l’échan-
tillon.
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FIG. 7.14: Configuration deSNOM à ou-
verture en transmission (d’après D. Pohl &
al. [18]).

FIG. 7.15: SNOM à ouverture utilisant une
nano-ouverture comme illuminateur et collecteur
locale (d’après D. Pohl & al. [232]).

7.2.3.1.2 Mode nano–collection Le schéma de la figure 7.18 rappelle le principe de cette configura-
tion. E. Betzig& al. [241] en 1987 proposent pour la première fois d’utiliser la nano-ouverture en extrémité
de sonde comme nano-détecteur du champ proche d’un échantillon dans une configuration en mode trans-
mission (fig. 7.19). Dans cette expérience, l’illuminationse fait à l’aide d’un objectif de microscope et le
champ collecté par la nano-sonde est transmis vers un photomultiplicateur par l’intermédiaire d’une fibre
optique. Ce mode a fait l’objet d’un nombre limité d’expérimentation [242–244], car l’avantage d’éclairer
un échantillon localement a souvent été dominant sur celui de détecter localement, principalement dans des
expérimentations de spectroscopie. De plus, dans le cas du mode nano-collection, l’éclairage étant réalisé
de manière classique, donc d’une étendue spatiale plus large, le rapport signal sur bruit est dégradé.

La figure 7.20 montre un schéma expérimental utilisé dans uneexpérimentation de spectroscopie Ra-
man en champ proche [244]. L’échantillon est éclairé en réflexion totale interne et la fibre optique effilée
métallisée collecte le signal champ proche, la régulation de la distance sonde/échantillon étant assurée par
un système shear force.

7.2.3.1.3 Avantages et inconvénients des sondes à ouverture. Les configurations deSNOM à sonde à
ouverture ont l’avantage principal de confiner spatialement, soit la zone éclairée (mode nano-illumination),
soit la zone decapturedu champ à détecter (mode nano-collection), minimisant ainsi les sources de bruit
liées à la diffusion des zones adjacentes.

Ce confinement permet d’atteindre des résolutions typiquesde l’ordre de 30 à 50nm annoncées par
la plupart des auteurs précédemment cités. Ce type de configuration a permis d’étudier à l’échelle sub-
longueur d’onde de nombreux phénomènes et propriétés optiques.

Le mode transmission ou réflexion, ainsi que les différents modes de fonctionnement que permettent
les systèmes de régulation de typeAFM etSTM, offrent la possibilité d’étudier aussi bien des échantillons
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FIG. 7.16:Réflexions multiples entre la couche métallique de la sonde et l’échantillon en configuration de
SNOM en mode réflexion.

FIG. 7.17:Principe du microscopeTNOM.

biologiques que des matériaux diélectriques, conducteursou semi-conducteurs.

L’inconvénient majeur duSNOM à sonde à ouverture est la difficulté de réaliser des sondes devant
répondre à des caractéristiques géométriques reproductibles. En effet, les techniques utilisées pour effi-
ler et métalliser les fibres optiques n’assurent pas une grande reproductibilité de la forme de la sonde, du
diamètre de son extrémité avant métallisation, de son ouverture après métallisation. Cette métallisation
doit permettre le dépôt d’une couche métallique dont l’épaisseur doit être au moins égale à son épaisseur
de peau afin d’éviter des fuites de lumière trop importantes au niveau de la partie étirée de la fibre op-
tique. Rappelons que l’épaisseur de peau d’un métal (en supposant que cette notion reste valable en champ
proche) est l’épaisseur pour laquelle l’intensité transmise est atténuée d’un facteure. Elle est d’environ 10
à 15nmpour l’aluminium dans le visible. La résolution d’unSNOM à fibre optique métallisée sera donc
fondamentalement limitée par l’épaisseur de peau de la couche métallique déposée en extrémité de fibre.
Cela peut expliquer les difficultés rencontrées par ce type de microscopie à améliorer les premiers résul-
tats obtenus par D. Pohl& al. [18] en 1984 avec une résolution de 25nm, une des meilleures résolutions
annoncées avec celle de E. Betzig& al. [245].

Un autre inconvénient inhérent à ce type de sonde concerne les pertes importantes du signal (six ordres
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FIG. 7.18:Principe d’unSNOM à ouverture en mode collection.

de grandeurs) au niveau de la partie effilée de la sonde utilisée en mode nano-illumination, où il n’y a
plus de mode guidé dans la fibre. Ces pertes ont pour conséquences de limiter les puissances incidentes
sur l’échantillon, parfois insuffisantes dans des expérimentations de spectroscopie à faible rendement et
d’induire des effets thermiques [246] qui vont dégrader la sonde soit en modifiant sa forme et ses dimen-
sions [247], soit en faisant fondre la couche métallique entourant l’ouverture.

Une autre limitation concerne le domaine spectral d’utilisation de ce type de sonde. En effet, les fibres
optiques disponibles aujourd’hui et pouvant être effilées correctement par les techniques actuelles sont li-
mitées à transmettre depuis 0;35µm jusqu’à 3µmde longueur d’onde. Les fibres à base de chalcogénure
utilisées dans l’infrarouge thermique posent des problèmes quant à leur mise en forme (opération d’effi-
lage).

7.2.3.2 SNOM à sonde sans ouverture

La famille des sondes diffusantes regroupe les sondes homogènes chimiquement (au contraire des
sondes à ouverture composées d’un matériau diélectrique recouvert d’un métal). On peut classer dans
cette catégorie les fibres optiques effilées (non métallisées) constituées d’un matériau diélectrique et les
sondes utilisées d’une manière générale en microscopie à sonde locale (AFM, STM, : : : ) constituées d’un
matériau diélectrique, semi-conducteur ou métallique.

7.2.3.2.1 Sondes diffusantes diélectriquesLes fibres optiques effilées (non métallisées) sont les pre-
mières sondes diffusantes à avoir été utilisées essentiellement comme collecteur de lumière dans les confi-
gurations expérimentales de microscopie à effet tunnel optique désignées par les acronymesPSTM [114,
220] (Photon Scanning Tunneling Microscope) etSTOM [115] (Scanning Tunneling Optical Microscope)
utilisant un éclairage en réflexion totale interne et présentées pour la première fois en 1989.

Dans ce type de configuration, la fibre optique diffuse l’ondeévanescente de Fresnel ainsi que les
ondes évanescentes issues de la diffraction par les structures sub-longueur d’onde de l’échantillon. A titre
d’exemple, la figure 7.21 montre le schéma expérimental duSTOM proposé en 1989 par D. Courjon&
al. [115].

Ce type de configuration avec un éclairage en réflexion totaleinterne a souvent été utilisé pour perturber
et donc détecter les plasmons de surface (voir Partie 1, Chapitre 5) excités par résonance à la surface d’une



7.2. DIFFÉRENTS MONTAGES 135

FIG. 7.19:Configuration deSNOM à ouverture en transmission en mode nano-collection proposée par E.
Betzig & al. [241].

fine couche métallique d’argent déposée sur un prisme en verre [248,249]. Rappelons que pour un certain
angle d’incidence supérieur à l’angle critique, on observeun minimum du signal réfléchi par la face plane
du prisme (condition de résonance) du à l’absorption du champ incident associée à la génération d’un
plasmon de surface. L’extrémité de la pointe, approchée très près de la surface du film métallique, perturbe
localement le plasmon. Ceci entraîne une modification de la résonance se traduisant par une augmentation
du signal réfléchi. La perturbation dépend surtout de la distance sonde/échantillon, mais aussi des propriétés
locales de l’échantillon. C’est la mesure de cette variation de réflexion optique qui permet d’imager, par
balayage, la surface d’argent.

Nous verrons dans le paragraphe suivant que l’utilisation d’une sonde métallique perturbe plus efficace-
ment les plasmons et permet ainsi d’améliorer considérablement la résolution. Ces sondes diélectriques ont
également été utilisées en mode collection pour l’étude d’échantillons émetteurs de lumière (échantillons
fluorescents [250] ou photoluminescents [251]). Des étudessur les guides d’ondes optiques [252] (profil
de mode, propagation dans les guides) ont permis de mesurer le champ en sortie de guide ou d’étudier la
propagation dans les guides par la diffusion au dessus des guides de la composante évanescente des modes
guidés.

Une configuration expérimentale en mode réflexion avec un asservissement par shear force utilisant
la fibre effilée à la fois pour illuminer et pour collecter le signal optique a été proposée par M. Spajer &
al [191,253] (fig. 7.22). Parce que l’extrémité des fibres optiques non métallisées se comporte comme une
petite particule diffusante frustrant localement un champévanescent, seule la taille de ce centre diffusant
devrait théoriquement être le facteur limitant la résolution. En réalité ce n’est pas le cas. En effet, même s’il
est possible de réaliser des extrémités de fibre optique de 10nmde diamètre, les résultats obtenus montrent
que ces sondes n’ont pas permis d’atteindre des résolutionsmeilleures que 20 à 30nm. Ceci peut avoir
plusieurs explications:

– lorsque la sonde est utilisée en mode illumination, le confinement médiocre de l’éclairage empêche
qu’il soit très localisé,

– enPSTM, la profondeur de pénétration de l’onde évanescente de Fresnel souvent trop importante
limite la résolution.

De plus, ces sondes ne permettent pas d’avoir un bon rapport signal sur bruit :

– le centre diffusant (silice) est un diélectrique de faiblepermittivitéε et ne permet donc que de faibles
diffusions,

– la diffusion se produisant spatialement dans un cône dont l’ouverture est beaucoup plus importante
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FIG. 7.20:SNOM à sonde à ouverture (fibre optique métallisée) en mode nano-collection appliqué à une
expérimentation de spectroscopie Raman développée par J. Grausem & al. [244].

que celle de l’extrémité conique des fibres, seule une faiblepartie du champ diffusé pénètre dans le
cœur de la fibre lorsqu’elle est utilisée en mode collection.

Un autre type de sonde diélectrique a fait l’objet de plusieurs études, c’est celui des sondes pyramidales en
SiN utilisées enAFM. Elles ont l’avantage d’être transparentes dans le visibleet jusqu’à 290nmdans le
procheUV, d’avoir un haut indice de réfraction (n= 2), de présenter une extrémité de petite taille (typique-
ment 20 à 50nm), d’être peu fragiles, d’être solidaires d’un bras de levier permettant leur utilisation avec
un asservissementAFM en mode contact, donc favorable à l’obtention d’une bonne résolution, et finale-
ment d’être disponibles commercialement. Ces sondes ont été utilisées par différents auteurs [238,254,255]
comme sondes diffusantes. N. van Hulst& al. [254] proposa une configuration en mode réflexion utilisant
la sonde à la fois comme illuminateur et comme collecteur du signal champ proche (fig. 7.23). L’illumi-
nation de l’objet est réalisée par l’extrémité de la sonde grâce à un faisceau laser focalisé à l’intérieur de
celle-ci (pyramide creuse). La collection du signal champ proche se fait également par l’extrémité de la
sonde jouant alors son rôle de particule diffusante. Pour augmenter le rapport signal sur bruit de la détec-
tion optique, un diaphragme placé devant le photodétecteurpermet de sélectionner uniquement la partie
du faisceau réfléchi issue du centre de la sonde, donc de son extrémité. Le mécanisme de conversion onde
évanescente/onde homogène, donc de collection du signal champ proche dans ce type de sonde, présentant
une structure complexe, a été étudié par M. Castagné& al. [256]. P. Adam& al. [257] proposent une
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FIG. 7.21:ConfigurationSTOM (Scanning Tunneling Optical Microscope) proposée par D. Courjon &
al. [115].

FIG. 7.22:SNOM à fibre optique effilée, non métallisée, utilisée simultanément en mode illuminateur et en
mode collecteur développé par M. Spajer & al. [191,253].

double configuration en transmission et en réflexion (fig. 7.24) où l’éclairage est respectivement réalisé,
soit en incidence normale à travers l’échantillon en champ lointain par un objectif de microscope, soit au
dessus de l’échantillon (donc en réflexion) pour deux anglesd’incidence possibles, par une fibre optique
couplée à une lentille à gradient d’indice ou par un objectifde microscope. La sonde joue le rôle d’un
objet diffusant collectant le signal champ proche qui est envoyé vers un photomultiplicateur à travers une
fibre optique placée à la verticale de la sonde. Cette configuration très polyvalente a permis de travailler
sur l’influence sur le signal champ proche de différents paramètres optiques tels que l’angle d’incidence,
l’angle de détection et la polarisation.

7.2.3.3 Sondes diffusantes semi-conductrices ou métalliques (sondesAFM et STM)

Les différents résultats obtenus avec les sondes diélectriques diffusantes ont montré que les meilleures
résolutions produites étaient rarement supérieures à 20nm. Dans l’espoir d’améliorer la résolution de la
microscopie optique en champ proche, d’autres techniques se sont développées. Une technique très pro-
metteuse, mettant toutefois en œuvre une expérimentation lourde et délicate, concerne l’utilisation comme
particule diffusante d’une molécule fluorescente déposée en extrémité de sonde diélectrique qu’on éclaire
dans sa bande d’absorption [258–260]. L’imagerie en champ proche d’un échantillon à proximité de la mo-
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FIG. 7.23:SNOM sans ouverture en mode réflexion utilisant une sonde pyramidale en SiN développé par
N. V. Hulst & al. [254].

lécule se fera à travers les modifications des caractéristiques de fluorescence (intensité émise, durée de vie
de fluorescence, spectre de fluorescence) de la molécule duesà la présence de l’échantillon. Les avantages
considérables de cette technique sont l’utilisation d’unesonde de taille moléculaire, ainsi que la connais-
sance parfaite des caractéristiques de l’émetteur (champ d’un dipôle). Très peu d’études sont entreprises
actuellement avec cette technique et des résultats significatifs ne semblent pas à ce jour avoir encore été
obtenus.

Une autre configuration deSNOM très prometteuse a été proposée en 1988 par C. Boccara [261] et en
1990 par K. Wickramasinghe [262]. Cette configuration repose surtout sur l’utilisation de sondes opaques
telles que celles qui sont utilisées enAFM et enSTM et qui sont généralement semi-conductrices (Si:
silicium) et métalliques (W : tungstène), dont l’extrémité joue le rôle d’une nano-particule diffusante. Ces
sondes présentent des avantages leur conférant un fort potentiel dans les expérimentations deSNOM. Parmi
ces avantages, citons les principaux :

– la plupart des sondes sont disponibles commercialement. Dans le cas des sondes métalliques, le
tungstène souvent utilisé, est facilement façonnable par électrochimie (effilement de l’extrémité);

– une large variété de sondes, en terme de géométrie, est disponible (conique, tétrahédrale, hyperbo-
lique, : : : );

– ce type de sonde peut jouer le double rôle de nanosource et denanodétecteur. Nous verrons que dans
le cas des sondes métalliques, la possibilité d’avoir un effet d’exaltation du champ électromagnétique
par effet de pointe en polarisationp, peut conférer à ces sondes un rôle de nanosource ;

– possibilité d’utiliser comme système d’asservissement de la distance entre la sonde et l’échantillon,
l’ AFM ou leSTM avec les avantages qu’ils procurent par rapport à un asservissement optique (voir
§ 7.2.2) ;

– sondes en général de taille très petite donc haute résolution espérée, le diamètre de l’extrémité des
sondes semi-conductrices ou métalliques peut facilement atteindre 10nm, voire moins ;
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FIG. 7.24:SNOM sans ouverture (sonde pyramidale en SiN) en double mode transmission et réflexion
développé par P. Adam & al. [257].

– domaine d’étude spectrale large (une fibre optique posera des problèmes de transmission optique
ou de mise en forme de son extrémité par exemple dans l’infra-rouge moyen où de nombreuses
applications sont intéressantes) ;

– phénomènes thermiques minimisés (pas de problème de dégradation de la couche métallique d’une
fibre optique métallisée quand elle est soumise à une densitéd’énergie trop importante) ;

– l’illumination de l’échantillon et la détection du signaloptique étant assurées en champ lointain, leur
direction pourra facilement varier, l’état de polarisation des composants optiques assurant ces deux
fonctions pourra être mieux contrôlé.

La figure 7.25 illustre schématiquement le principe de ce type de configuration en montrant que l’éclairage
comme la détection peut se faire en transmission ou en réflexion.

Le fait, dans cette technique, d’éclairer classiquement l’échantillon en champ lointain peut poser un
certain nombre de problèmes. En effet, pour minimiser les sources de lumière parasite et donc pour maxi-
miser le rapport signal sur bruit d’un microscope utilisantde telles pointes, il sera nécessaire de réaliser
un éclairage très focalisé, un spot de focalisation de quelques microns de diamètre peut être typiquement
obtenu. Nous savons que dans un tel plan de focalisation, l’état de polarisation de l’éclairage sera mal dé-
fini. Un moyen de s’affranchir le plus possible de la lumière parasite (essentiellement la partie spéculaire)
due à la non localité de l’éclairage est de réaliser un éclairage en réflexion totale interne, qui toutefois,
sera limité à l’étude d’échantillons transparents ou semi-transparents. Dans un cas plus général, la solution
proposée consiste à faire vibrer verticalement la sonde à une fréquencef permettant ainsi la modulation
du champ qu’elle diffuse (fig. 7.26). En effet, la lumière parasite diffusée par les parties de la sonde autres
que son extrémité (cantilever, corps de la sonde : les flans ducône), est moins sensible à la vibration que
ne l’est l’extrémité en interaction avec le champ évanescent. Le signal optique de fréquencef est alors
extrait de l’intégralité du signal, détecté en champ lointain, par détection synchrone à cette même fré-
quence. La figure 7.26 illustre schématiquement l’effet de la vibration de la sonde. En position basse de
la vibration, la sonde perturbe fortement le champ proche del’échantillon, alors qu’en position haute de
la vibration (quelques dizaines de nanomètres), l’interaction sonde/échantillon est beaucoup plus faible.
Le signal champ proche, entre ces deux positions, varie de manière importante alors que l’intensité de la
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composante champ lointain varie peu au cours de la vibration. Une détection synchrone permet de filtrer la
composante continue du signal champ lointain.

Une autre possibilité, récemment proposée [263], pour filtrer le signal provenant de l’extrémité de la
sonde en interaction avec l’échantillon, consiste à analyser à l’aide d’un polariseur le champ détecté par la
sonde pour éliminer les éventuelles contributions des sources progressives au signal champ proche. Cette

FIG. 7.25:Principe duSNOM sans ouverture dans le cas d’un éclairage en réflexion et en incidence
normale. Deux modes de détection possibles sont représentés : détection en réflexion et détection en trans-
mission.

FIG. 7.26:Principe de la détection du champ proche optique par une sonde sans ouverture en mode vibrant.

technique deSNOM à sonde opaque fait actuellement l’objet d’un certain nombre de travaux théoriques [6,
264,265] permettant de mieux comprendre les mécanismes de contraste intervenant dans la formation des
images champ proche. Ces études ont montré que dans leSNOM sans ouverture la sonde a non seulement le
rôle de nanodétecteur (particule diffusante), mais également le rôle de nanosource lorsqu’elle est éclairée en
polarisationp. En effet, dans ce cas, la possibilité d’exalter le champ électromagnétique incident par effet de
pointe peut permettre d’augmenter considérablement, localement sous la sonde, l’intensité de l’éclairage,
d’où ce rôle de nanosource. La théorie [266, 267] prévoit desaugmentations d’intensité de l’ordre d’un
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facteur 1000 à 3000 pour une pointe métallique (or), ces augmentations étant beaucoup plus faibles pour
des pointes diélectriques et semiconductrices. Cet effet adéjà été confirmé expérimentalement et utilisé
dans plusieurs applications [268–270].

Pour illustrer leSNOM à sondes opaques, nous proposons de décrire différents montages expérimen-
taux s’appuyant sur des configurations en transmission, ou en réflexion, sur des éclairages classiques mais
également en réflexion totale interne.

Dans la configuration présentée en 1994 [44] une sonde en silicium (extrémité environ 5nm) est utilisée,
son approche est assurée par unAFM fonctionnant en mode non contact, assurant ainsi à la sonde une
vibration verticale d’amplitude quelques nanométres (6 à 10 nm). La figure 7.27 montre schématiquement
le principe de la détection interférométrique utilisée. Unobjectif de Nomarski assure la focalisation de
deux spots laser sur la surface de l’échantillon, l’un servant de spot de référence non perturbé par la sonde
et l’autre de spot de mesure perturbé par la sonde. Le champ électrique total recueilli et issu du spot de
mesure est la somme du champE0

r qui représente le champ réfléchi par la surface de l’échantillon et du
champ électriqueEs issu de la perturbation par la sonde des ondes évanescentes créées au voisinage de
l’échantillon. L’interférence de ce champ total avec le champ de référenceEr réfléchi par la surface et
issu du spot de référence permet d’extraire le champEs diffusé par la sonde. Les premiers résultats, bien

FIG. 7.27:SNOM à sonde diffusante en mode transmission avec détection interférométrique, développé
par H. Wickramasinghe & al. [44].

que contestés [271] quant à la résolution annoncée (quelques nanomètres), confirment le fort potentiel
de la configuration deSNOM à sonde sans ouverture et sa capacité à atteindre probablement de hautes
résolutions.

L’année suivante, R. Bachelot& al. [272] proposent une configuration en réflexion duSNOM sans ou-
verture utilisant une fine pointe métallique en tungstène comme sonde diffusante (fig. 7.28). L’échantillon
est éclairé par un objectif à forte ouverture numérique (O:N: = 0;85, grandissementX 100) en réflexion
et en incidence verticale. La taille de la zone illuminée estévaluée à un micron. La sonde métallique, qui
vibre verticalement avec une amplitude de 100nm, est positionnée au dessus de la tache de focalisation. La
distance sonde/échantillon est contrôlée par le mode contact-intermittent d’unAFM. La lumière diffusée
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par la sonde est ensuite collectée par le même objectif utilisé pour l’éclairage de l’échantillon. Finalement,
un cube séparateur dirige la lumière collectée vers une photodiode derrière laquelle une détection syn-
chrone extrait le signal utile à la fréquence de vibration dela sonde. La meilleure résolution atteinte par
ce microscope dans le visible est de 15nm, elle semble être de l’ordre de la taille de la sonde. Ce même
microscope utilisé dans l’infrarouge (10;6 µm) a donné une résolution de 20nm(λ=600) [273]. Y. Inouye

FIG. 7.28:Schéma d’unSNOM à sonde métallique en mode réflexion, développé par R. Bachelot & al.
[272].

et S. Kawata [45] ont mis au point unSNOM à sonde sans ouverture (fig. 7.29) utilisant une pointe en or
animée d’une vibration verticale de quelques nanomètres d’amplitude. Cette sonde a été utilisée pour la dé-
tection de l’onde évanescente de Fresnel dans une configuration d’éclairage en réflexion totale interne. Le
contrôle de la distance pointe/échantillon est réalisée par STM. Ils ont montré que l’efficacité de diffusion
d’une pointe en or (n = 0;608 etk = 2;12 àλ = 0;67 µm) était environ 30 fois supérieure à celle d’une
pointe en verre (n = 1;5). Ces auteurs [274] ont également développé un microscopeoptique en champ
proche utilisant la pression de radiation exercée par des faisceaux lumineux pour déplacer une micro-bille
en polystyrène jouant le rôle d’un centre diffuseur.

Celle-ci est déplacée par un faisceau laser (Nd-YAG) focalisé par un objectif de microscope. La ré-
solution de ce microscope (quelques centaines de nanomètres) reste faible, ses avantages reposent sur la
possibilité de mouvoir la sonde en milieu liquide dans les trois dimensions et sur l’absence d’un levier
permettant une meilleure sélection spatiale du champ diffusé. Notons enfin qu’une autre version de ce
microscope [275] a été développée en utilisant une micro-bille métallique en or de 40nmde diamètre.

H. Wioland& al. proposent une configuration (fig. 7.30) en transmission associant unAFM à un mi-
croscope optique inversé pour l’étude d’effets magnéto-optiques [276]. L’échantillon est éclairé en trans-
mission par un objectif de microscope. La sonde en silicium d’un AFM utilisé en mode vibrant joue le
rôle d’un nano-objet diffusant. Le signal champ proche recueilli dans la même direction que l’éclairage est
dirigé par un cube séparateur vers un photomultiplicateur.Le SNOM à sonde opaque et plus principale-
ment à sonde métallique a été utilisé dans des configurationsà éclairage en réflexion totale pour imager
une surface métallique par perturbation de plasmons de surface. M. Specht& al. [277] en 1992 (fig. 7.31)
utilisent une sonde métallique (type sondeSTM) pour perturber des plasmons de surface au dessus d’un
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FIG. 7.29:SNOM à sonde diffusante à éclairage à réflexion totale, développépar S. Kawata & al. [45].

film métallique d’argent. Ce système couplé à un asservissement de typeSTM atteint, selon les auteurs,
une résolution latérale de 10nm. En utilisant un principe complémentaire mais similaire, U. Fischer et
D. Pohl [166] avaient déjà obtenu en 1988 une résolution d’une centaine de nanomètres. Dans leur confi-
guration, les plasmons sont excités à la surface d’une nano-sphère de polystyrène déposée sur la surface
d’une lamelle en verre, préalablement recouverte d’un film d’or, utilisée comme sonde locale. L’échan-
tillon perturbant les plasmons, on détecte les modifications du signal de la réflexion totale sur la sonde.
Bien qu’ayant l’originalité de travailler en réflexion, cette configuration, vue la géométrie complexe de la
sonde, n’a pas permis de couplage avec unAFM ou unSTM.

Citons la configuration proposée par T. Silva et S. Schultz en1994 [278] qui utilisèrent comme sonde
une petite particule d’argent déposée sur un substrat excitée à sa fréquence de résonance plasmon qui leur
a permis d’imager des domaines magnétiques sub-microniques avec une résolution de 100nm.

La figure 7.32 montre une configuration en transmission développée par P. Adam& al. (unpubli) qui a
permis de mettre en évidence des plasmons localisés sur des nano-particules sphériques d’or de 40nmde
diamètre. La sonde utilisée est une sondeAFM conique en silicium. L’AFM fonctionne en mode vibrant.

7.3 Conclusion

Nous avons présenté un état de l’art des deux principales familles de configurations expérimentales,
développées en microscopie optique en champ proche, en utilisant une classification s’appuyant essentiel-
lement sur le type de sonde utilisée :SNOM à sonde à ouverture optique etSNOM à sonde sans ouverture
optique ou encore appelée sonde diffusante. Ne pouvant passer en revue toutes les architectures expérimen-
tales développées à ce jour, nous avons fait le choix de présenter celles illustrant le mieux possible les deux
grandes familles deSNOM ainsi que les principales applications associées. Le choixd’une configuration
expérimentale en microscopie optique en champ proche dépend de très nombreux paramètres, deux d’entre
eux et certainement les plus importants étant l’échantillon que l’on souhaite étudier et le type de mesure que
l’on souhaite réaliser. Les caractéristiques optiques telles que la réflectance et la transmittance de l’échan-
tillon concerné, la nature du matériaux le constituant (diélectrique, semi-conducteur, métal,.) permettent de
définir dans quel mode expérimental (réflexion ou transmision) le système doit travailler ainsi que le type
de système de régulation de la distance sonde/échantillon et par conséquent le type de sonde à utiliser. Les
différents avantages et inconvénients des deux grandes familles de sondes qui ont été exposées dans cette
partie, seront évidemment à prendre en compte dans ce choix.D’autres paramètres, comme par exemple
le domaine spectral d’étude, la tenue de l’échantillon au flux laser, etc., pourront également conditionner
l’architecture définitive à mettre en ouvre. Il n’y a donc pasde « règles générales » dictant le choix d’une
configuration deSNOM. Toutefois, nous constatons actuellement que de plus en plus d’études du domaine
de la microscopie optique en champ proche s’intéressent à des configurations utilisant des sondes sans ou-
verture et plus principalement des sondes métalliques et semi-conductrices. Les avantages qu’apporte cette
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FIG. 7.30:SNOM à sonde diffusante en mode transmission proposé par H. Wioland & al. [276] appliqué
à l’étude des effets magnéto-optiques.

famille de sondes semblent intéressants pour de nombreusesapplications même si actuellement l’interpré-
tation des résultats, associés à ce type de configuration, semble plus complexe. Les nombreux dispositifs
existants à ce jour et qui font l’objet d’études de plus en plus diverses, indépendamment du type de confi-
guration sur lequel ils s’appuient, soulèvent encore de nombreuses interrogations quant à la compréhension
des mécanismes physiques qui sont à l’origine des contrastes dans les images obtenues. Une avancée signi-
ficative des nombreux travaux théoriques et de modélisationréalisés dans ce domaine, dont une partie est
présentée dans cet ouvrage, permet d’apporter des réponsesde plus en plus crédibles à ces interrogations.
Si d’un point de vue expérimental, de nombreuses applications sont actuellement à l’étude, il semble in-
dispensable, qu’en parallèle à ces applications, les expérimentateurs travaillent toujours de pied ferme sur
la compréhension des phénomènes physiques en étroite collaboration avec les théoriciens pour affiner le
contenu scientifique de ces réponses. Nous constatons aujourd’hui que cette démarche est fructueuse car
les résultats expérimentaux et théoriques présentés dans la littérature scientifique sont de plus en plus en
adéquation.
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FIG. 7.31:SNOM à sonde métallique à éclairage en réflexion totale, appliquéà l’étude des plasmons de
surface, proposé par M. Specht & al. [277].

FIG. 7.32: SNOM à sonde diffusante en silicium en mode transmission appliqué à l’étude de nano-
particules métalliques développé par P. Adam & al.
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Les sondes optiques en champ proche
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8.1 Généralités sur les sondes

Les sondes optiques utilisées pour la microscopie en champ proche doivent satisfaire à plusieurs exi-
gences :

– optique : compromis entre le confinement de la lumière nécessaire à la résolution souhaitée, et la
quantité de signal détecté ; adéquation du matériau au domaine spectral traité (absorption faible) ;
réponse en polarisation ;

– mécanique : souplesse pour éviter la détérioration, finesse pour la résolution topographique ;

– thermique : la puissance lumineuse véhiculée par les sondes métallisées doit être limitée à une dizaine
de mW pour éviter la destruction de la couche métallique ;
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– chimique : sondes adaptée aux milieux biologiques.

Une abondante bibliographie concerne la fabrication et l’optimisation des sondes considérées comme guide
d’onde, métallisé et terminé par une nano-ouverture, ou purement diélectrique : le plus souvent le trajet
lumineux emprunte, au moins sur quelques microns, un guide conique (ou pyramidal) qui peut être l’ex-
trémité d’une fibre amincie (voir § 8.2 et § 8.3) ou une pointe sur microlevier (voir § 8.4). Quel que soit
le procédé d’usinage retenu pour son extrémité, la fibre optique présente, par rapport au micro-levier, l’in-
convénient de la rigidité. Les dispositifs de « shear-force» utilisant un diapason ont toutefois montré leur
fiabilité. Ils peuvent être intégrés sous l’objectif à longue frontale d’un microscope classique en courbant
la fibre. Mais la fibre peut être transformée en micro-levier par coubure à chaud [279], ce qui permet
d’utiliser la détection d’unAFM et rend la sonde plus facilement utilisable en réflexion. L’élément clé du
microscope réside toujours dans les derniers microns de la pointe. D’autres sondes de type « antenne »
exploitent le confinement et la diffraction au voisinage d’une pointe métallique non guidante (voir § 8.5),
ainsi que les effets plasmons, ou encore la fluorescence de molécules greffées. Le type de sonde choisie
dépend étroitement de l’application et de la configuration.

8.1.1 Aperçu théorique

Une première description qualitative des sondes peut être faite en utilisant le modèle des guides d’onde
cylindriques [280], l’extrémité de la sonde étant assimilée à un empilement de tubes élémentaires. Elle
permet d’évaluer leur résolution en émission :

– le mode fondamental d’un guide diélectrique n’a pas de coupure mais il existe un diamètre du guide
qui optimise le confinement du mode propagé [281]. Pour un guide de silice dans l’air, ce confine-
ment a un rayon rc = 0:2λ;

– la résolution est améliorée en métallisant le guide, mais le modeTE11 est coupé pour une valeur
du rayonrc = uλ=2πn (u= 1:841 pour un conducteur parfait), en deçà de laquelle le mode devient
évanescent, avec une absorptionβ = i(u2=a2�k2)1=2. Ceci permet d’évaluer l’atténuation dans une
terminaison effilée. La figure 8.1 montre toutefois les limites de cette évaluation en la comparant
avec une méthode de discrétisation.
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FIG. 8.1:Atténuation dejEj2 à l’extrémité d’une sonde conique métallisée : a) d’après le modèle des guides
cylindriques, b) d’après la méthodeMMP [282].
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FIG. 8.2:Collection d’une sonde conique métallisée en fonction de l’ouverture, d’après [283].

Dans les deux cas, l’utilisation d’un matériau de fort indice favorise le confinement, ce qui est indispensable
pour les grandes longueurs d’onde (infra-rouge) : c’est l’avantage du silicium (n= 3:5 dans le visible, 3:9
dans l’infrarouge, au lieu de 1:5 pour le verre). Dans le cas des sondes métallisées, cette description peut
être affinée par le modèle des guides coniques [283,284] (fig.8.2).

Les modèles englobant toutes combinaisons diélectrique/métal et toutes formes de sonde doivent faire
appel à des méthodes numériques basées sur un maillage de l’objet : soit la méthode auto-cohérente des
fonctions de Green(voir chapitre 4 et références [122, 285–288]), soit la méthode des multiple-multipoles
(fig. 8.1) [282, 289], soit laFDTD [290]. Elles cherchent à définir la qualité du confinement électroma-
gnétique au voisinage de l’extrémité, le champ diffracté entrant dans l’optique de collection (objectif de
grande ouverture ou fibre optique), et enfin la perturbation du champ par la présence de l’objet étudié. Etant
donnée l’importance des moyens de calcul nécessaires à une étude 3-D, le problème a souvent été abordé
en 2-D (fig. 8.3).

FIG. 8.3:Modèle 2D pour la propagation d’une impulsion lumineuse dans une pointe conique : cartogra-
phie du champ dans un dièdre, d’après [290].

Si la fabrication de nano-ouvertures « propres » reste d’un grand intérêt, une pointe dont l’extrémité
sphérique, est semi-métallisée constitue une sonde généralement plus performante. Au lieu de présenter
deux maxima sur le bord de l’ouverture (résultat connu depuis les travaux de H. Bethe [41]), le champ est
confiné selon une tache circulaire. L. Novotny& al. [291] ont montré que pour un rayon de courbure de
10 nm et une couche d’aluminium de 3 ou 5nm à l’extrémité, la taille de la tache est respectivement de
l’ordre de 22 ou 30nmquel que soit le 1=2 angle au sommet jusqu’à 50Æ.

Un autre paramètre important est la dépendance du rendementavec l’angle du cône : les mêmes auteurs
ont montré qu’il varie dans les proportions importantes suivantes [291] :
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1=2 angle 44Æ 18Æ 11:3Æ
rendement 10�4 10�8 10�12

On aura donc intérêt à travailler avec des sondes très ouvertes (45Æ) si la topographie de l’objet le
permet, pour des applications en transmission ou en réflexion. Par contre, la configurationSTOM/PSTM
conduira à restreindre l’angle de la sonde pour optimiser larésolution [292].

Un autre intérêt des sondes semi-métallisées est la génération de plasmons au voisinage de l’extré-
mité : elle permet, pour un métal et une longueur d’onde particuliers, de multiplierjEj2 par un facteur
atteignant 5:104 (Ag à 380nm). De telles sondes (« plasmon probe ») ont été réalisées, moyennant cer-
taines précautions quant à l’adhérence et à l’homogénéité du dépôt : une équipe japonaise [293] a utilisé
une pointe (angle 20Æ, rayon de courbure 10nm) recouverte de 30 à 60nmd’or, mais dans la configuration
STOM/PSTM. Le signal est multiplié par 6 par rapport à la fibre nue, l’exaltation de l’intensitéjEj2 étant
évaluée à 100�200.

Les méthodes évoquées traitent efficacement le problème de la propagation dans les derniers microns
de la sonde. Dans le cas des fibres étirées, il est difficile, compte tenu de l’espace mémoire demandé par les
calculs, de traiter globalement la propagation dans tout letaper, long de quelques centaines de microns, qui
précède la pointe. Cette première étape de la propagation peut faire appel à des méthodes plus classiques
telles que

– laBPM [294], dans la partie où le faisceau n’interagit pas avec la paroi de la pointe,

– l’approche géométrique fondée sur la réflexion des rayons par la paroi métallisée [246] : elle permet
d’analyser qualitativement l’efficacité dutaper et son comportement thermique, notamment la po-
sition des points chauds. Cette approche a dégagé l’idée d’une forme optimale obtenue par rotation
d’un arc de parabole [295].

8.1.2 Métallisation et post–usinage

Le dépôt métallique sur les fibres amincies est généralementréalisé par évaporation thermique sous
vide (effet Joule ou canon à électron), plus rarement par pulvérisation cathodique (« sputtering »). La
plupart des métaux peuvent être utilisés (Al, Ag, Au, Cr, Pt, Ti, etc.) mais l’aluminium est souvent choisi
pour son coefficient d’absorption élevé. L’épaisseur assurant une opacité totale est de l’ordre de 100nm.
L’ouverture dans la couche métallique se fait par ombrage, en inclinant la fibre à environ 75Æ par rapport au
flux incident. Il est admis que l’obtention d’une ouverture bien définie suppose que l’extrémité de la sonde
comporte un méplat. Le dépôt doit éviter la formation de grains. D’après [296], il faut pour cela :

– un vide inférieur à 5:10�6 bar (il faut éliminer l’oxygène, ainsi que la vapeur d’eau),

– une vitesse d’évaporation aussi grande que possible,

– maintenir le substrat aussi froid que possible, tout en s’approchant à 15 ou 20mmde la source,

– une grande propreté du substrat : éviter le dépôt de particules par adhérence électrostatique, donc
supprimer tout délai entre étirage et dépôt. Le nettoyage (solvants, acides, ultrasons) est rarement
très efficace. Le plus important est de bien enlever les résidus de gaine plastique.

L’évaporation traditionnelle à l’aide d’un filament en double hélice est préférée au canon à électron. La
vitesse de dépôt choisie est 25nm=s. D’autres équipes [297] utilisent nanmoins avec succès l’évaporation
plus lente par canon à électron (2 à 5nm=s).

Au lieu d’utiliser l’ombrage lors de l’évaporation, deux méthodes chimiques permettent de réaliser
l’ouverture voulue à l’extrémité d’une pointe complètement recouverte de métal :

– la lithographie [298] : la pointe métallisée est recouverte d’une résine photosensible, puis son extré-
mité irradiée par une onde evanescente. Après développement, l’ouverture pratiquée dans la résine
permet d’attaquer très localement la couche de métal,
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– l’électrolyte solide [299] : la pointe recouverte d’argent est mise à un potentiel positif au contact
d’une solution électrolytique solide de sel d’argent. Les ions Ag+ migrent à travers la solution vers
l’électrode, ce qui découvre progressivement l’extrémitéde la pointe. La formation de l’ouverture
peut être contrôlée par le passage de la lumière.

Usinage par faisceau ionique focalisé (FIB)

L’usinage par faisceau ionique focalisé (« Focused Ion Beam» ouFIB), apparu récemment, constitue
un complément intéressant aux méthodes précédentes. L’appareil comporte une source d’ions gallium, ac-
célérés et focalisés par une série d’optiques électrostatiques. Le choc des ions sur l’objet produit une usure
de la surface, et les électrons libérés permettent aussi uneimagerie mettant en évidence des contrastes chi-
miques. Ses performances atteignent quelques nanomètres en imagerie, quelques dizaines de nanomètres
en gravure. Des ouvertures de grande qualité ont ainsi été réalisées en tronçonnant avec précision l’extré-
mité d’une pointe métallisée [300] (fig. 8.4). Au delà de cette procédure de retouche, leFIB permet, en
associant usinage et dépôt métallique local, d’élaborer des formes de sonde plus sophistiquées, telles que
des sondes coaxiales, utilisables en infrarouge [301] (fig.8.4).

(a) Ouverture réalisée sur une pointe métallisée (image
LOPMD-IMFC).

(b) Sonde coaxiale réalisée par dépôt métallique sousFIB
[301].

FIG. 8.4:Sondes réalisées parFIB.

8.1.3 Sondes fluorescentes

Une limite inférieure d’une dizaine de nanomètres dans la dimension des nano-ouvertures est imposée
par la profondeur de l’effet de peau des métaux. Des nanosources de taille inférieure sont réalisables en
mettant à profit la fluorescence de nanoparticules, de gouttelettes, voire de molécules greffées à l’extrémité
de la sonde, la lumière excitatrice étant éliminée par filtrage chromatique. Les premiers essais sont dus à
A. Lewis & al. [302], qui utilisaient une micropipette remplie d’un polymère coloré. Quelques exemples
plus récents peuvent être cités :

– sondes polymères sur microleviers : leur avantage est de pouvoir être greffées plus facilement avec
des dopants fluorescents [303],

– greffage de silicium poreux à l’extrémité d’une sonde, de façon à constituer une nanosource [304],

– les travaux de V. Sandoghdar& al. [305] sur les sondes actives visent à fixer à l’extrémité de lasonde
une goutte de polymère dopé de dimension inférieure à 50nm, ou encore une molécule fluorescente
unique (terrylène), notamment pour les expériences à très basse température.
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8.1.4 Caractérisation des sondes

8.1.4.1 Comportement optique

L’évaluation la plus sûre de la qualité optique d’une sonde,notamment leur résolution, est donnée par
l’analyse des images d’objets tests dotés de structures suffisamment fines, par exemple des trous réalisés
dans une couche métallique. Les particules ou molécules fluorescentes constituent des tests de résolution
optique plus faciles à découpler de la topographie, notamment en réflexion.

La lithographie permet par ailleurs de réaliser une image dela répartition d’intensité lumineuse au
voisinage de la pointe. L’avantage est de pouvoir effectueraussitôt la lecture de cette tache élémentaire
avec la sonde elle-même. La réponse dépend de la réaction du milieu photosensible : s’il s’agit d’une
variation de transmittance ou de réflectance, elle ressemble à l’autocorrélation de la tache ; s’il s’agit d’une
variation topographique, la réponse est plus complexe car elle dépend aussi de la forme de la pointe (cf.
chapitre 16).

Il est souvent souhaitable d’évaluer partiellement les performances des sondes au cours du processus
de fabrication, avant qu’elles ne soient implantées dans latête du microscope. La première vérification
nécessaire pour la mise au point de toute nouvelle méthode est le contrôle au microscope électronique de
la forme de la pointe. Le microscope doit être utilisé au mieux de sa résolution (courte distance de travail)
lorsqu’on veut visualiser la qualité d’une pointe métallisée (forme et symétrie de l’ouverture, granularité
de la couche).

L’examen du faisceau émis par la sonde, avant toute prise d’image, s’il ne donne pas accès à la ré-
solution, permet toutefois d’éliminer les sondes trop défectueuses. Il est généralement constitué, pour la
sonde non métallisée, d’anneaux dont la symétrie nous renseigne sur la qualité de la pointe. G. Valaskovic
& al. [296] utilisent l’immersion dans une suspension de microbilles pour évaluer la partie de la sonde
réellement éclairée par l’onde guidée dans letaper: cette zone doit être aussi réduite que possible pour
optimiser le rendement lumineux de la sonde.

Cette analyse peut être affinée en étudiant le halo diffractépar la sonde placée dans une configuration
« STOM inversé», à proximité de la lentille demi-boule servant de support.Il faut étudier essentiellement
la partie sur-critique du faisceau réfracté dans la lentille car elle participe à la haute résolution des images.
Cette analyse est d’autant plus pertinente que l’indice de la lentille est élevé.

Plus simplement, dans ce type de configuration (STOM ou STOM inversé sur-critique), la courbe
d’approche (c’est-à-dire la variation de type exponentielle du signal en fonction de la distance de la sonde
à la surface de la lentille) donne une indication utile sur l’état de la pointe et son rendement.

Enfin, des mesures de la polarisation sur le faisceau émis parla sonde peuvent être reliées à l’anisotropie
de la nano-ouverture pour une pointe métallisée. Elles sontdélicates car elles supposent une maîtrise de la
polarisation à l’entrée dutaper.

8.1.4.2 Comportement thermique

Une des limites les plus sévères imposées au signal optique,lorsqu’on utilise une sonde émettrice
métallisée, est imposée par l’absorption de la lumière par la couche métallique. Elle entraine un échauf-
fement important de la sonde au voisinage de l’extrémité. Les mesures effectuées à l’aide d’un micro-
thermocouple [306] (fig. 8.5) indiquent une élévation de température locale de l’ordre de 200ÆC pour une
puissance injectée de 6mW. Elle détruit la couche lorsqu’elle atteint 400ÆC [307]. Une équipe a récemment
proposé d’améliorer l’adhérence du métal et la résistance de la sonde, notamment aux faisceaux pulsés (ty-
piquement 270µJ=10 ns) en procédant à un dépôt de multi-couchesAl-Ti [308]. Bien avant d’atteindre
la destruction de la sonde, l’échauffement peut avoir un effet observable sur le signal optique lorsque la
lumière, donc la température, est modulée à basse fréquence(c’est le cas lorsque l’on utilise un « hacheur »
mécanique). Les dimensions de la sonde sont modulées, notamment sa longueur, ce qui peut perturber le
signal topographique.
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FIG. 8.5:Répartition de température au voisinage d’une sonde métallisée. (Résultats C. Bainier, D. Char-
raut).

8.2 Fabrication de pointes de fibre optique par étirage séquentiel à
chaud

L’amincissement d’une fibre optique par étirage à chaud est dérivé de celui développé pour les micro-
pipettes de biologie [309]. Il consiste à chauffer localement, par absorption du rayonnement infrarouge
(10;6 µm) d’un laserCO2, la fibre optique maintenue en tension sous l’action d’un poids. Au-delà d’une
certaine température, l’amincissement de la fibre intervient. Il s’apparente à l’écoulement d’un fluide vis-
queux. La formation de la pointe ultime se produit pendant lerefroidissement, après que l’illumination
par le laserCO2 a été interrompue. Elle est quelquefois assistée par l’application d’une force de tension
impulsionnelle supplémentaire.

La procédure la plus répandue ne comprend qu’une seule séquence de chauffage–refroidissement, ou
un petit nombre de cycles. Un exemple typique de la morphologie des pointes que l’on obtient ainsi, est
présenté sur la figure 8.6. La forme générale de ces pointes sedécompose schématiquement en 3 zones
[296] : un premiertaper suivi d’un filament terminé par un secondtaper. Ce dernier (soit environ les 15
derniers microns) joue un grand rôle dans la transmission dela pointe, et une brève attaque chimique peut
en modifier efficacement l’angle terminal [310]. Une pointe de morphologie cônique, sans changement
notable de courbure et de grand angle au sommet, semble en définitive la forme la plus favorable. Une telle
pointe peut être fabriquée lorsque l’étirage à chaud comprend de multiples étapes successives de chauffage-
refroidissement, les caractéristiques de chacune des étapes étant conditionnées par la mesure du résultat des
étapes précédentes. Or la plupart des procédures d’élaboration ne permettent qu’un contrôlea posteriori
de ces paramètres. Nous allons montrer qu’il est possible decontrôlerin situ la formation de la pointe, par
un processus rétroactif. Dans ce procédé, la pointe est préformée par un étirage séquentiel à chaud, puis sa
dimension est définie par une attaque chimique spécifique de sa morphologie.
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FIG. 8.6:Pointe de fibre optique amincie par une procédure d’étirage àchaud en une seule étape.

8.2.1 L’étirage séquentiel à chaud : un procédé rétroactif de formation d’une
pointe de fibre optique.

8.2.1.1 Le dispositif

Le dispositif d’étirage séquentiel de fibre optique diffèrepeu d’un dispositif commercial usuel. Ses
principales caractéristiques sont les suivantes. Une lentille positionne le faisceau du laserCO2 sur la fibre
optique en un spot de diamètre typique 2mm (soit 20 fois le diamètre de la fibre). Le laser délivre des
impulsions dont la durée est ajustée par une commandeTTL de son alimentation. La fibre est maintenue
par pincement entre deux rails qui coulissent horizontalement sur des cages à billes. Les extrémités des
rails sont reliées par un fil qui est guidé par des poulies et fixé à un poids libre. Ce poids détermine la force
qui s’exerce pendant toute la procédure sur les deux rails pour maintenir la fibre optique en tension. Un
microscope équipé d’une caméra permet de visualiser chaqueétape de l’amincissement.

FIG. 8.7:a) Schéma du dispositif d’étirage séquentiel à chaud, b) Principe de mesure de l’étirement.

Si la pointe formée est de géométrie cônique, la mesure de l’étirage de la fibre est caractéristique de
son état d’amincissement et permet un contrôle du processus. La figure 8.7b illustre le principe de cette
mesure. Un miroir est fixé sur un des rails coulissants. Il réfléchit perpendiculairement au rail, sur une pho-
todiode à quadrants, le faisceau émis parallèlement au railpar une diode laser. Une chaine d’amplification
différentielle mesureV = VA�VB, un signal proportionnel à la différence de puissance lumineuse reçue
par les quadrantsA et B de la photodiode. La diode laser et la photodiode étant fixes,le signalV indique
la position absolue du rail, sa variation∆V et la dérivée de∆V par rapport au temps fournissent respective-
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ment le déplacement du rail et sa vitesse de déplacement qui correspondent à l’allongement et à la vitesse
d’étirage de la fibre.

8.2.1.2 Principe et mode opératoire

L’étirage séquentiel consiste à chauffer la fibre optique par une série (typiquement une centaine) d’im-
pulsions laser de durée variableτn. Chaque impulsion produit un étirage∆`n correspondant à la variation
de signal∆Vn. Entre deux impulsions, un délai est ménagé pour permettre le refroidissement de la fibre. La
procédure se décompose en quatre phases. La phase 1 consisteà définir les conditions initiales de l’étirage.
La phase 2 réalise un amincissement de la fibre par étapes constantes et assure une morphologie cônique
de la pointe. La phase 3 prépare avec précision le diamètre dela fibre pour la formation de la pointe. La
phase 4 n’est constituée que d’une impulsion laser dont la durée assure la rupture de la fibre et la formation
de la pointe.

Au cours de la phase 1, la durée des impulsions laser croît jusqu’à ce que l’étirage∆`i dépasse un
certain seuil∆`I . L’impulsion i termine alors la phase 1 et définit les conditions initiales de l’étirage. La
duréeτi de cette impulsion est choisie comme temps de référenceτre f pour définir l’échelle des temps
de l’ensemble du processus ; c’est la durée d’impulsion nécessaire pour étirer une fibre de diamètreD1

(= 125µm), de la longueur∆`I (= 2;5 µm) (les valeurs données dans ce paragraphe sont indicatives).
La phase 2 correspond à un régime d’amincissement régi par une "rétroaction". Le premier paramètre

que l’on définit est la consigne∆Vc qui correspond à la valeur∆`c (= 2;5 µm) de l’étirement que l’on
souhaite maintenir constant pour toutes les impulsions. Aufur et à mesure que la fibre s’amincit, la durée
de l’impulsion nécessaire pour obtenir une valeur fixée de l’étirage diminue (figure 8.8). La décroissance de

FIG. 8.8: Évolution de la durée des impulsions en fonction du numéro d’impulsion. Les 4 phases de la
procédure d’étirage sont indiquées.

la durée des impulsions est contrôlée de manière itérative.Pour déterminer la durée de la n-ième impulsion
du laser, on définit d’abord la durée dont l’écart àτn�1 est identique à celui entreτn�1 et τn�2 :

τn�2� τn�1 = τn�1� τ0
n : (8.1)

Ensuite, on détermine la véritable duréeτn de la n-ième impulsion en ajoutant àτ0
n une correction qui tient

compte, d’une part, de l’écart à la consigne mesuré lors de l’impulsionn�1 et, d’autre part, de la pente
avec laquelle l’étirage (ou l’écart à la consigne) varie entre les impulsionsn�2 etn�1 :

τn = τ0
n+Crδνn = τ0

n+ Cr

∆Vc
[(∆Vc�∆Vn�1)� (∆Vn1�∆Vn�2)℄ : (8.2)
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La valeur de la correction dépend du coefficientCr . Ce coefficient joue le rôle d’un gain de rétroaction ap-
pliqué au signal d’erreurδνn. Sa valeur est choisie pour maintenir le signal d’erreur le plus faible possible.
Lorsque la durée de l’impulsion devient inférieure àατre f , une fraction empiriquement choisie du temps
de référence, la phase 2 se termine.

A ce stade, l’amincissement de la fibre a permis d’atteindre un diamètreD2 (= 25 µm) par pasδD2

(= 1;5 µm). Il est alors nécessaire de poursuivre le processus par pasplus petits, afin de préparer de façon
précise, le diamètre de la fibre qui permettra la formation del’extrémité de la pointe, avec les caractéris-
tiques géométriques désirées. On définit pour cela la phase 3où la durée des impulsions décroît par paliers
dont les valeurs sont choisies de telle sorte que l’amincissement de la fibre à chaque impulsion soit infé-
rieur àδD3 (= 0;5 µm). Au cours de cette phase, ce n’est plus l’étirage qui est mesuré mais directement le
diamètre de la fibre, via le microscope représenté sur la figure 8.7a. Lorsque la fibre atteint un diamètre
D3 typiquement15µm, valeur qui dépend de la tension appliquée à la fibre, de la puissance du laser, etc., la
phase 3 se termine.

Le principe de rétroaction change pour la phase 4 : la durée dela dernière impulsion n’est pas fixéea
priori d’après le résultat des impulsions précédentes. L’interruption du faisceau laser intervient lorsque la
vitesse d’étirageve de la fibre (vitesse de déplacement du rail) mesurée au cours de l’impulsion dépasse
un certain seuilves dont la valeur est choisie d’après l’expérience. La pointe obtenue suite à cette dernière
impulsion a la forme d’un cône tronqué dont l’extrémité a un diamètreD4 compris entre 0;5 µmet 1µm
(Figure 8.9). Les valeurs de l’angle au sommetθ correspondantes sont comprises entre 40Æ et 60Æ. Les

FIG. 8.9:Les pointes de fibre optique obtenues par étirage séquentielvisualisées au Microscope Electro-
nique à Balayage. a) échelle :200µm, b) échelle :2 µm

couples de valeurs deD4 et θ sont déterminés par la valeur précise deD3. La dimension des pointes
obtenues par cette méthode est au mieux de 500nm, précision avec laquelle on peut mesurerD3. Cependant,
la reproductibilité de l’expérience est proche de 100%. Dèslors, la recherche des paramètres permettant
d’obtenir par étirement séquentiel à chaud des pointes de diamètre très inférieur semble être d’une difficulté
démesurée en comparaison de la voie offerte à ce stade par uneattaque chimique complémentaire.

8.2.2 Attaque chimique en complément

On peut se demandera priori quel peut être l’intérêt d’utiliser un étirage séquentiel àchaud pour
ensuite avoir recours à une technique d’attaque chimique qui permet à elle seule de fabriquer directement
des pointes à partir d’une fibre optique à l’état brut (voir § 8.3). La raison tient à la forme de cône tronqué
des pointes obtenues par étirage séquentiel à chaud. Cette morphologie particulière a deux conséquences
majeures.

D’une part, pour parvenir à une pointe de diamètre extrême typique 10nm, il est beaucoup plus facile de
contrôler l’attaque chimique à partir d’un diamètre de 500nm(rapport 50) plutôt qu’à partir d’un diamètre
de 125µm(rapport> 104). Il est clair que l’influence de facteurs extérieurs qu’il est difficile de contrôler
avec une grande précision, tels que la température, les vibrations, les turbulences, la concentration, se fait
beaucoup moins sentir. De plus, la sensibilité aux dérives dans le temps de ces paramètres est moindre dans
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FIG. 8.10:a) Pointe obtenue par attaque chimique : technique« tube etching» 2h00 avec gaine dansHF
48%+ octane. b) Pointe obtenue par étirage séquentiel à chaud : ouverturew 500nm. (Echelle :5 µm)

la mesure où les temps d’immersion de la fibre dans la solutionacide se trouvent considérablement réduits
(3 mndansHF 12% à comparer avec 90mndansHF 48%).

D’autre part, si les procédés d’attaque chimique (cf. § 8.3)présentent un certain nombre d’avantages
(symétrie, maintien des propriétés guidantes du coeur: : : ), il n’en reste pas moins que les pointes qu’ils
fournissent ne possèdent pas d’ouverture pré-définie contrairement à celles obtenues par étirage séquentiel
à chaud (fig. 8.10). Cette propriété est particulièrement importante pour les expériences où la pointe est
utilisée comme source locale de lumière. Dans ce cas, il est nécessaire de réaliser une métallisation de
la pointe qui ménage une ouverture définissant la dimension de la source. Or, il est beaucoup plus facile
d’effectuer un tel dépôt de métal sur une pointe en forme de cône tronqué, que sur une pointe possédant un
rayon de courbure faible. On peut ainsi éviter d’avoir recours à la lourde technique d’usinage par focalisa-
tion de faisceau d’ions (Focused Ion Beam Milling) pour « gommer » l’extrémité de la pointe et dégager
une ouverture [300]. Par ailleurs, il est important de remarquer que l’état de surface des pointes obtenues
par étirage puis attaqueHF est souvent de meilleure qualité que celui des pointes obtenues par le seul
processus d’attaque chimique dans une solution d’acide fluorhydrique. La figure 8.10 permet de comparer
l’état de surface d’une pointe obtenue par attaque chimiqueet d’une pointe ayant subi un étirage séquen-
tiel ; on verra par la suite que l’attaque chimique complémentaire ne dégrade pas la qualité de surface des
pointes, du fait de la faible quantité de matière dissoute. Cette qualité de surface est un avantage pour réali-
ser le dépôt de métal [308]. L’attaque chimique complémentaire d’une pointe préformée par amincissement
séquentiel à chaud est basée sur trois principes :

– l’attaque chimique est isotrope et conserve la forme de cône tronqué de la pointe (l’angle est
conservé, seul le diamètre change) ;

– la mesure des caractéristiques géométriques de la pointe préformée (angle, diamètre) fournit le « si-
gnal d’erreur » pour la dernière étape du processus rétroactif (i.e. pour le calcul du temps d’attaque
nécessaire à obtenir le diamètre final désiré) ;

– le choix de la concentration de la solution deHF n’affecte que la vitesse d’attaque.

8.2.2.1 Attaque isotrope de la pointe préformée

La figure 8.11 représente une pointe observée au Microscope Electronique à Balayage (MEB) avant et
après une minute d’attaque dansHF 12% à 25Æ C (échelle 500nm) : ces clichés confirment clairement la
validité de l’hypothèse selon laquelle l’attaque chimiqueest isotrope et conserve la forme de cône tronqué
des pointes préformées. De plus, l’attaque complémentairen’affecte pas de façon mesurable, à cette échelle,
la rugosité de la surface. Il semble même que certaines irrégularités soient lissées.
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FIG. 8.11:ClichésMEB d’une pointe préformée avant et après attaque chimique complémentaire. De
gauche à droite et de haut en bas ; avant et après attaque : vue inclinée, avant et après attaque : vue
latérale.

8.2.2.2 Calcul du temps d’attaque chimique d’une pointe préformée

A partir d’une vue schématique (fig. 8.12) de l’attaque chimique isotrope, on peut calculer le temps
d’attaquet nécessaire pour obtenir une pointe de diamètre finalD.
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FIG. 8.12:Modèle de l’attaque isotrope de la pointe.

On définit la « vitesse d’attaque linéaire » de la fibre parHF, qui correspond à la diminution du rayonR
d’une fibre optique cylindrique :vL =�dR=dt. À partir de cette vitesse linéaire d’attaque et des caractéris-
tiques géométriques de la pointe préformée définies sur la figure 8.12, on exprime facilement D en fonction
de t :

D = D0�2vLt
1�sin(α=2)

cos(α=2) : (8.3)
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En fixant la valeur du diamètreD de l’ouverture que l’on veut obtenir, et en posantvD = 2vL on calcule le
temps d’attaque par la formule suivante :

t = cos(α=2)
vD[1�sin(α=2)℄ (D0�D): (8.4)

Lors de l’étirage à chaud, la rupture de la fibre fournit deux pointes préformées. L’une sera utilisée comme
témoin pour évaluer le temps d’attaque. L’autre, destinée àêtre la nanosource, subira l’attaque chimique
puis éventuellemnt la métallisation. Le témoin de chacune des fibres est observé auMEB. À partir de ces
images, les grandeursD0 et α sont mesurées et peuvent être utilisées pour calculert.

8.2.2.3 Choix de la concentration de la solution deHF

Pour qu’il soit simple de contrôler la durée d’immersion de la pointe préformée avec une précision
d’environ 1%, il faut que sa valeur soit de l’ordre de 100s (des temps beaucoup plus courts seraient
entachés d’une incertitude de mesure, des temps beaucoup plus longs rendraient l’expérience sensible aux
dérives). Les valeurs typiques deD0, le diamètre initial, et de l’angle au sommetα sont respectivement
500nmet 45Æ. D’après ces caractéristiques et l’équation 8.4, pour obtenir par exemple, un diamètre final
de 50nm après une attaque de 100s, il faut ajuster la concentration de la solution deHF de manière à
obtenirvL = 3;4 nm:s�1.

La figure 8.13 montre les mesures du diamètre d’une fibre cylindrique en fonction du temps d’attaque
pour une solution deHF de concentration 48% en masse et à la température de 21ÆC. Ces valeurs s’alignent
sur une droite de pente�vD = 0;056µm:s�1. Soit une vitesse d’attaque linéairevL = 28nm:s�1. Cette va-
leur devL est trop importante d’un ordre de grandeur. Mais la vitesse d’attaque varie rapidement avec la

FIG. 8.13:Evolution du diamètre de la fibre en fonction du temps d’attaque (HF48%).

concentration [311], et les mêmes mesures réalisées dans une solution d’acide fluorhydrique de concentra-
tion en masse 12%, à la température de 25Æ C, donne une vitesse d’attaque linéairevL = 2;33nm:s�1. Cette
valeur est bien adaptée à la réalisation d’une attaque chimique complémentaire sur une pointe préformée.

8.2.3 Conclusion

En combinant la procédure d’étirage séquentiel à chaud et une attaque chimique complémentaire, il est
possible de réaliser des pointes de fibre optique amincie dont la forme et la dimension sont contrôlées avec
une très grande reproductibilité.
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Par comparaison avec des études utilisant un dispositif commercial d’amincissement à chaud [310],
l’avantage certain que l’on peut affecter à un système d’étirage séquentiel est la possibilité d’une rétroac-
tion permanente de manière à maîtriser parfaitement les étapes de la formation de la pointe. Au terme de
l’étirage, la dimension et la forme de la pointe préformée sont mesurées (figure 8.14). L’étape suivante,
l’attaque chimique, peut être vue alors comme la dernière étape du processus rétroactif. Elle a pour particu-
larité de ne pas modifier la forme générale de la pointe, mais elle permet d’ajuster précisément la dimension
de son extrémité.

FIG. 8.14:Observation auMEB du témoin d’une pointe préformée (échelle :500 nm). a) Visualisation
de l’ouverture (vue inclinée). b) Mesure des caractéristiques géométriques de la pointe préformée (vue de
profil).

Considérons l’exemple de pointe préformée dont le témoin est représenté sur la figure 8.14. Les valeurs
du diamètre et de l’angle que l’on mesure sont :D0 = 700nmet α = 48Æ. Pour obtenir un diamètre final
de 20nm avec une vitesse d’attaque linéairevL = 2;33 nm=s (HF 12% à 25ÆC), le temps d’attaque est
t = 3 mn45s.

La pointe correspondant au témoin de la figure 8.14 a subi une attaque chimique dans les conditions
décrites précédemment, puis une métallisation (dépôt de 10nmde chrome puis de 100nmd’aluminium) par
évaporation sous vide secondaire. Dans le dispositif d’évaporation sous vide secondaire, la pointe tourne
autour de son axe qui fait un angle de 75Æ avec la direction moyenne du flux de métal évaporé. De cette
façon, comme le montre l’image de la figure 8.15b, l’ouverture pré-définie à l’extrémité tronquée de la
fibre est préservée du dépôt métallique. Son diamètre vaut environ 50nm. Cette valeur est à comparer au
diamètreD = 20nmqui était visé. Cet écart à la valeur calculée est probablement dû à une sous-estimation
soit de la vitesse d’attaque linéaire (de seulement 4%), soit de l’angle du cône, soit du diamètre initial de
l’extrémité de la pointe-témoin.

FIG. 8.15:ImagesMEB de la nanosource correspondant au témoin de la figure 8.10, etayant subi l’attaque
chimique complémentaire puis la métallisation. a) Vue inclinée (échelle :1 µm). b) Vue de face (échelle :
200nm) l’ouverture à l’extrémité de la fibre est de50nm.

Notons que, sur les images de la figure 8.15, la morphologie dudépôt (couche compacte d’îlots de
dimension 100nm) n’est pas idéale. Elle est probablement liée à une vitesse d’évaporation trop faible
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(10nm Crà 0;5 nm=spuis 100nm Alà 2;2 nm=s). Néanmoins, cette pointe constitue une source localisée
et intense de lumière en champ proche dont la dimension est uniquement déterminée par l’ouverture pré-
définie.

8.3 Pointes optiques réalisées par attaque chimique

La silice dopée qui constitue les fibres optiques pour le visible et le proche infrarouge est dissoute par
l’acide fluorhydrique à raison d’environ 1µm= mndans une solution à 40 %, soit 1 heure pour une fibre
de 125µmà température ambiante. Au terme de cette attaque, la fibre setermine généralement par un cône
dont on cherche à maîtriser l’angle. L’avantage de cette méthode est son faible coût et le bon rendement
lumineux des pointes, du fait que le coeur est présent jusqu’à l’extrémité.

8.3.1 Attaque« simple» en une étape

Attaque simple. L’attaque simple consiste à immerger les fibres optiques dans l’acide fluorhydrique, jus-
qu’à dissolution complète de la partie immergée et formation d’une pointe du fait de la présence
d’un ménisque entre l’acide et la fibre et du fait de la vitessed’attaque variable en fonction de la
quantité de silice déjà attaquée. La durée d’attaque nécessaire dépend de la concentration de l’acide,
de la température du bain et des paramètres du matériau formant la fibre. Pour que la pointe ne soit
pas trop effilée, il est par ailleurs nécessaire d’arrêter laréaction au dessus du niveau de la solution
par une couche de liquide non miscible [312] : l’angle obtenudépend du ménisque entre les deux
liquides et peut atteindre 40Æ. Une fois le processus optimisé, on peut avoir des pointes ayant à leur
extrémité un rayon de courbure de l’ordre de 100nm[221].

Attaque tirant profit du profil d’indice des fibres utilisées. Des pointes de fibres optiques ayant un dia-
mètre de l’ordre d’une dizaine de nanomètres ont été réalisées par attaque chimique sélective [298].
L’angle du cône de la fibre est contrôlé en faisant varier le taux de dopant dans le cœur et ne tam-
ponnant la solution avec du fluorure d’ammoniumNH4F. Le rayon de courbure final diminue avec
le temps d’attaque [23,292].

(a) Photographie d’une pointe après attaque
simple (la barre mesure 100nm) [221].

(b) Photographies d’une pointe après attaque tirant partie
de la différence de dopage entre cœur et gaine [292].

FIG. 8.16:Pointes réalisées par attaque chimique simple
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8.3.2 Attaque en plusieurs étapes

Le défaut de la technique décrite par M. Othsu& al. est que la pointe obtenue se situe sur la face clivée
de la fibre dont le diamètre est de l’ordre de 125µm. Il procède donc à une première attaque de la fibre afin
de réduire le diamètre total de la fibre [23].

Une variante permet de réaliser des micro-ouvertures à fortcoefficient de transmission. Deux attaques
de la fibre avec des concentrations en acide fluorhydrique différentes permettent de réaliser des sondes
ayant deux pentes, la pente la plus forte se situe à l’extrémité. Dans ces conditions, lorsque ces sondes
sont métallisées et qu’une micro-ouverture existe à l’extrémité, le coefficient de transmission s’avère être
supérieur à celui d’une sonde qui ne présenterait qu’une seule pente [313]. Cette forme a aussi prouvé son
efficacité pour une utilisation en réflexion [314]. D’autresparamètres ont conduit l’équipe citée à procéder
en plusieurs étapes, incluant la lithographie, pour dégager l’ouverture voulue ou laisser une protubérance
diélectrique sortant de l’ouverture [315,316].

L’inconvénient de ces méthodes est d’imposer une fibre particulière à cœur fortement dopéGeO2.
Un autre procédé sélectif, proposé par A. Kim& al. , semble moins limité dans son application car il
utilise la présence d’un creux central d’indice dans certaines fibres. Ce creux d’indice correspond à une
zone de la fibre où les dopants germanium ont subi une exodiffusion au moment de l’étape de rétreint
lors de la fabrication de la préforme. La composition étant différente la vitesse d’attaque est localement
variable [317].

(a) Schéma de l’attaque en deux étapes. (b) Image au MEB d’une pointe ainsi réalisée.

FIG. 8.17:Pointe optique réalisée en deux étapes [313]

8.3.3 Attaque avec gaine

La fibre immergée peut être protégée par une férule de céramique, ou plus simplement par sa propre
gaine, selon le procédé dittube etchingdécrit simultanément par R. Stöckle& al. [318] et par P. Lambelet
& al. [319]. Il consiste à laisser la gaine polymère de la fibre lorsde l’attaque. Il se créerait des courants
de diffusion le long de la fibre ce qui a pour conséquence de « nettoyer » la surface de la gaine des
produits issus de l’attaque et d’éventuels polluants. La surface de la pointe s’avère beaucoup plus lisse que
celle des pointes réalisées de façon traditionnelle. En fonction de la porosité de la gaine, la pointe a une
forme variable. R. Stöckle& al. ont comparé des pointes réalisées à partir de différentes fibres, le tableau
suivant montre que l’ouverture angulaire des pointes dépend de la concentration de l’acide et du type de
fibre utilisée. Cette remarque s’applique à chaque méthode de fabrication de pointe par attaque chimique.
Enfin, nous pouvons citer les travaux de N. Held& al. qui montrent que ces pointes peuvent être polies
mécaniquement pour modifieraposterioril’ouverture angulaire des pointes.
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(a) Principe de base de l’attaque avec gaine [319]. (b) Comparaison entre fibre attaquée avec gaine (à
gauche) et sans gaine (à droite) [318].

FIG. 8.18:Attaque chimique d’une fibre protégée par sa gaine plastique.

Fibre — % de HF 40% 34% 28% 21%

3M 22�1 25�1 22�1 20�1

Cabloptic 18�2 23;6�1 20;8�1;5 19;4�1;1
Laser Comp.100µm 22;9�1;2 26�1 : : : 35;1�1

TAB . 8.1:Ouverture angulaire (en degrés) de pointes en fonction de laconcentration en acide pour diffé-
rentes fibres et à température ambiante [318].

8.3.4 Caractérisation des pointes

Caractérisation a posteriori. La caractérisation est réalisée habituellement en métallisant la sonde et en
la visualisant auMEB. Les montages utilisant des pointes non métallisées ne peuvent bénéficier de
telles caractérisations. Dans ce dernier cas, il est nécessaire de faire un test témoin en métallisant une
partie des pointes, quand le procédé s’avère reproductible, on suppose que toutes les sondes faites
dans les mêmes conditions ont les mêmes caractéristiques.

Caractérisation en temps réel. La caractérisation en temps réel est délicate. Il faut tout de même noter,
les mesures obtenues par T. Pagnot& al. qui en cours d’attaque a déterminé le taux de transmission
de la fibre [320]. Celle-ci étant multimode, il est possible de voir en cours d’attaque le passage des
modes à leur coupure et d’en déduire la taille de la fibre attaquée. Ce procédé ne peut malheureuse-
ment s’appliquer jusqu’à la fin de l’attaque, car la fibre multimode devient monomode. Dans le cas
d’une fibre monomode, le mode n’a pas de fréquence de coupure.

8.3.5 Conclusion sur l’attaque chimique

Différentes techniques permettent actuellement de réaliser des sondes par attaque chimique ayant de
faibles rayons de courbure (10nm) avec des angles de cône contrôlés. Pour garantir la dimension des
pointes réalisées par attaque chimique, il est nécessaire de contrôler la reproductibilité car la forme des
pointes dépend de tous les paramètres d’attaque (pureté desproduits, température, durées de traitement,
etc.) mais aussi de la composition de la fibre optique qui n’est pas toujours une donnée aisée à obtenir de
la part du fabricant. Il reste encore à montrer par des étudescomparatives (expérimentales et théoriques, si
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(a) Schéma de la mesure. (b) Puissance transmise en cours d’attaque chimique.

FIG. 8.19:Contrôle en temps réel de l’étirage d’une fibre multimode [320].

l’on peut réellement simuler la sonde), que la forme qui semble être un optimum géométrique est également
optimale pour les mesures en champ proche.

8.4 Pointes microlevier surSiet composésIII �V

L’utilisation des sondes optiques de champ proche micro-usinées est une alternative intéressante à l’em-
ploi de sondes de type fibres optiques étirées.

En effet, cette catégorie de sondes présente plusieurs avantages.

– La méthode de fabrication issue de la microélectronique permet une fabrication de masse (environ
1200 sur une plaquette 8”). Il en découle deux points importants, le faible prix de revient et la grande
reproductibilité ;

– La structure en levier et le rapport longueur/épaisseur deces derniers, donnent une tolérance de
plusieurs micromètres en flexion avant d’atteindre la rupture, ce qui permet d’éviter les "accidents"
lors des déplacements ;

– Enfin, l’intégration de diverses fonctions sur le support du levier est un autre point fort de ces sys-
tèmes. Parmi les fonctions, on peut envisager l’intégration :

– du capteur de force entre la pointe sonde et l’échantillon,ce qui permet de déterminer la dis-
tance sonde-échantillon,

– de fonctions photoniques (émission localisée ou réception),

– d’actionneurs, pour asservissement en position ou en flux lumineux.

Ces objectifs nécessitent différentes étapes de fabrication du levier-sonde. Cette section s’intéressera à la
conception et à la réalisation de dispositifs micro-usinéssur substrat silicium et composés III-V, sondes
destinées à la microscopie en champ proche optique.
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FIG. 8.20:Orientation des plans cristallins dans un système cubique faces centrées.

8.4.1 Le silicium

Le silicium monocristallin est toujours utilisé pour ses propriétés électroniques, mais depuis quelques
années, grâce à ses propriétés mécaniques, il a servi de baseau développement de nouveaux dispositifs inté-
grés appelés de manière générale micro-systèmes. Des connaissances bien établies sur son micro-usinage,
son oxyde et son nitrure ont permis de fabriquer en production de masse et à faible coût, de nombreux
capteurs et actionneurs.

8.4.1.1 Généralités sur le micro-usinage du silicium

8.4.1.1.1 La gravure humide anisotrope La gravure humide anisotropique du silicium, dont la vitesse
varie selon les directions cristallographiques, est utilisée dans la technologie de fabrication des dispositifs
semi-conducteurs depuis le début des années 1950. Les solutions de gravure sont nombreuses. Elles peuvent
être dépendantes ou non du dopage et possèdent des degrés de sélectivité variés par rapport à ce matériau.
Pour chacune d’entre elles, compte tenu de leurs propriétéschimiques, il faudra utiliser un matériau de
masquage approprié. Nous pouvons citer parmi celles-ci :

– NaOH, CsOH, NH4OH en solution aqueuse [321],

– éthylène diamine, pyrocatechol et eau plus connu sous le nom d’EDP [321],

– hydrazineH2N4 et eau [321],

– hydroxyde de potassiumKOH et eau [321],

– tetramethyl ammonium hydroxydeTMAH et eau [321].

Le tableau 8.2 regroupe quelques données relatives à ces solutions.

Ce micro-usinage anisotrope révèle des plans cristallins bien définis permettant d’obtenir un angle de gra-
vure de 54,74Æ, spécifique auSi orienté<100>, ou bien un flanc parfaitement vertical pour le substrat
orienté<110> (cf. fig. 8.21).

8.4.1.1.2 La gravure humide isotrope La gravure humide isotrope du silicium basée sur le couple
HNO3�HF est un processus très complexe, d’alternances d’oxydationet de dissolution de l’oxyde. Si le
mélange est riche en HF, la gravure est limité par l’oxydation grâce àHNO3. Inversement, si l’espèceHF
est présente dans des proportions limitées, la dissolutiondu SiO2 formé limite la gravure. Des études de
gravure isotrope du silicium sont proposées par B. Schwartz[322] pour des solutionsHNO3�HF utilisant
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Solution
d’attaque
diluant

Composition
typique

Température
en Æ C

Vitesse de
gravure (µm=mn)

Selectivité
<100>/<111>

Dépendance au
dopage

Matériau de
masquage

NaOH
eau

10 g
100 ml

65 0,25-1,0 ——- dopage au bore
3�1020cm�3 réduit
d’un facteur 10 la
vitesse de gravure

Si3N4, SiO2

(7

Æ

A =mn)

éthylène-
diamine
Pyrocatechol
eau

750 ml

120 g
100 ml

115 0.75 35:1 Dopage au bore
7�1019cm�3 réduit
d’un facteur 50 la
vitesse de gravure

Si3N4,

(1

Æ

A =mn) SIO2

(2

Æ

A /mn) Au,
Cr, Ag, Cu, Ta

éthylène-
diamine
Pyrocatechol
eau

750 ml

120 g
240 ml

115 1,25 35:1

H2N4
eau

100 ml
100 ml

100 2,0 ——- independant SiO2,Al

KOH
eau

44 g
100 ml

85 1,4 400:1 dopage au bore� 1020 cm�3 réduit
d’un facteur 20 la
vitesse de gravure

Si3N4, SiO2,

(14

Æ

A/mn)

KOH
eau

50 g
100 ml

50 1,0 400:1

TAB . 8.2:Caractéristiques des solutions de gravures anisotropes humides du silicium d’après K. E. Petersen [321].
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FIG. 8.21:Géométries de gravure anisotrope du Si. a) plaquette Si orienté<100>, b) plaquette Si orienté
<110>.

l’eau H2O ou bien l’acide acétiqueCH3COOH comme diluant. Toutes ces attaques ont lieu à température
ambiante et avec agitation (figure 8.22).

FIG. 8.22:Profil de gravure humide isotrope du silicium à l’ambiante : a) avec agitation, b) sans agitation.

8.4.1.2 Réalisation de leviers

Les microsondes silicium sont réalisées en utilisant les techniques classiques des procédés de la mi-
croélectronique. La pointe est fabriquée par photolithogravure anisotrope ou isotrope d’un substrat de si-
licium. Le profil de la monopoutre est ensuite réalisé en faceavant par gravure sèche (RIE). La libération
de la poutre est effectuée par gravure anisotrope de la face arrière par photolithographie double face. La
poutre est au préalable fortement dopéep dans son épaisseur de manière à ne pas être attaquée au cours
de la gravure anisotrope du substrat de silicium mais aussi dans le but de constituer une couche d’arrêt. La
figure 8.23 propose une présentation du processus de production des sondesAFM silicium.

FIG. 8.23:Fabrication d’une sonde mono-poutre silicium : a) masquageSiO2 pour gravure anisotrope, b)
gravure de la pointe, c) libération par la face arrière.

8.4.2 Matériaux III �V : gravure humide de l’InP et du GaAs

Quelques généralités sur la gravure des matériaux III-V et plus particulièrement l’InP et leGaAssont
présentées dans ce paragraphe. Le micro-usinage de ces matériaux a été développé pour la microélectro-
nique et l’optoélectronique des dispositifs intégrés.
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FIG. 8.24:ImagesMEB de pointes obtenues par attaque isotrope [323].

8.4.2.1 Compositions chimiques des solutions d’attaque del’ InP <100>

De nombreux travaux concernant la gravure chimique de l’InP ont été effectués par S. Adachi [324].
Les caractéristiques des gravures chimiques ont été étudiées pour divers systèmes de gravure :HCl, HCl :
HNO3, H2SO4 (profil a), HBr (profil b;c ou d), Br2 : CH3OH (profil d) (voir fig. 8.25). Différents profils
de gravure peuvent résulter de l’utilisation de ces solutions d’attaque. Pour une solution donnée le profil
obtenu dépend aussi de l’axe cristallographique,<110> ou <-110>. Enfin, suivant la solution utilisée, la
sélectivité de l’attaque est variable (de totale à nulle) par rapport aux matériaux ternaires et quaternaires
relatifs à l’InP tels que l’InGaAset leGaAlInAs. Du point de vue cristallographique les profils de gravure
peuvent être classés en quatre grandes catégories présentées sur la figure 8.25.

8.4.3 Profils obtenus

(voir figure 8.25).

8.4.4 Dispositifs actifs

8.4.4.1 Détecteur sur levier :

Sur structure III �V Ce type de détecteur est utilisable dans une gamme de longueur d’onde comprise
entre 800nmet 1600nm.

Sur structure Si En transmission, le silicium est transparent dans la bande 1100 nm��1600nm (en-
viron) en détection, il est possible d’intégrer un détecteur de typeSchottky, sur la pointe silicium
(400nm<λ<1100nm) [325].

8.4.4.2 Guide optique intégré sur levier

Le levier est réalisé sur un substrat silicium. Le guide optique est constitué deSiNx transparent dans
une gamme de longueurs d’ondes comprises entre l’UV et le procheIR. Le schéma (figure 8.28) montre les
différentes étapes de réalisation de ce dispositif. On notera la couche deSiO2 qui sert à confiner l’énergie
lumineuse dans le guide.

8.5 Sondes en tungstène pour la microscopie optique en champ
proche

L’objectif principal de cette section est de décrire une méthode de réalisation de sondes en tungstène
qui peuvent être facilement adaptées sur les microscopes à sonde locale (SPM1) commerciaux et utilisées

1. De l’anglais « Scanning Probe Microscope » :AFM, STM, SNOM.
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FIG. 8.25:Différents profils de gravure produits dans l’InP<100> suivant les solutions de gravure humide
utilisées d’après S. Adachi [324].

simultanément pour la microscopie optique en champ proche et pour la microscopie à force atomique.
La méthode de fabrication et l’installation de ces sondes sont décrites ainsi que leurs caractéristiques

en tant que pointe pour la microscopie à force atomique. Nousnous attarderons, à l’aide d’un survol de la
littérature, sur leurs performances en tant que sonde pour la microscopie optique en champ proche.

8.5.1 Fabrication et installation

Deux étapes bien distinctes sont nécessaires pour fabriquer et installer ces sondes. Ces deux étapes sont
respectivement imagées par les figures 8.29 et 8.30.

Une tige cylindrique en tungstène (état rectiligne, diamètre 125microns) est pliée à l’aide d’une simple
pince brucelle. Sur la figure 8.29a, la partieA correspond à la future pointe, et la partieB au futur levier
AFM. Lorsque la sonde sera prête pour utilisation, les dimensions respectives de ces deux parties seront
d’environ 1mmet 4mm. Ces dimensions résultent d’un subtil compromis entre les performances optiques
et mécaniques de la sonde. Ce compromis est développé en détail dans la reférence [326], mais nous pou-
vons ici donner un exemple. La pointe (partieA) doit être suffisamment longue pour éviter les contributions
du levier à la formation d’une image optique; par contre sa longueur doit rester nettement plus faible que
celle du levier afin de minimiser les mouvements latéraux de la pointe lors de la déflection verticale du
levier. Sur la figure 8.29a, notons que le pliage n’est pas à 90Æ mais à 106Æ. Cette différence n’est pas
systématique, elle est nécessaire pour compenser l’éventuelle inclinaison naturelle du porte–pointe dans
certainsAFM commerciaux. La pointe étant assez longue, il est en effet important d’assurer sa parfaite
verticalité au dessus de l’échantillon.

La partieB est ensuite polie. Cette étape est nécessaire si la sonde estdestinée à unSPMcommercial. En
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FIG. 8.26:Structure d’un levier à photodétecteur intégré.

FIG. 8.27:Image auMEB d’une levier à photodétecteur intégré fonctionnant à1;55µm.

effet, dans la plupart desAFM, la déflection du levier est mesurée optiquement par réflexion d’un faisceau
laser sur le levier. Ce dernier doit donc présenter un méplatsuffisamment réfléchissant. La mesure optique
de la déflection serait impossible avec la tige enW « brute », celle ci ayant une géométrie cylindrique et
une rugosité de surface de plusieurs micronsrms. Inspirée du polissage optique, la méthode utilise une
pâte à diamant déposée sur un disque rotatif (vitesse typique : un tour par seconde) sur lequel est plaqué
le levier (sans en être solidaire) [327]. L’ opération se déroule pendant quelques minutes et est réitérée
plusieurs fois. A chaque fois, on change la pâte de diamant (en passant d’un grain important à un grain plus
faible). Typiquement, les grains successivement utilisésont un diamètre de 7, 4, 1 et 0:1 µm. Le résultat
du polissage est caractérisé par microscopie optique à l’aide d’un objectif de grande ouverture numérique.
Cette méthode permet d’obtenir un méplat d’une trentaine demicrons de large et dont la surface présente
une rugosité bien inférieure au micron. Notons que l’étape de polissage n’est pas nécessaire lorsqu’une
méthode alternative de mesure de déflection du levier est utilisée. Par exemple, on peut utiliser un faisceau
laser latéral (perpendiculaire au levier et à la pointe) focalisé sur le levier [49, 328]. Ce dernier joue alors
le rôle d’un couteau qui occulte plus ou moins le faisceau selon la déflection qu’il subit. Le levier est placé
entre le faisceau incident et une photodiode dont le signal permet de décrire les déflections.

Le levier poli est ensuite installé sur son support (fig. 8.29b). Dans le cas d’unSPM commercial ce
support est initialement destiné à accueillir les « chips » parallélépipédiques sur lesquels quelques leviers
AFM sont intégrés. Le support est métallique pour des raisons que nous verrons bientôt. Le levier y est fixé
à l’aide d’une goutte dePhényl Salicylatequi a la particularité de se cristalliser à la température ambiante
et de passer à la phase liquide lors d’un léger chauffage (~ 50ÆC). Cette colle peut passer successivement
d’une phase à l’autre ce qui la rend facile d’utilisation. C’est lors de ce collage que l’on choisit la longueur
du levier dont dépend sa fréquence de résonance et sa raideur(cf. § 8.5.2). Un contact électrique entre
la pointe et le support est assuré par une goutte de laque d’argent. Ce contact est nécessaire pour l’étape
suivante : la fabrication de la pointe.
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FIG. 8.28:Etapes de réalisation d’un levier avec guide optique intégré.

La deuxième étape, illustrée figure 8.30, consiste à fabriquer l’extrémité nanométrique de l’apex. Il est
nécessaire que cette étape soit l’étape finale afin de minimiser tout risque d’endommagement de la pointe.
Cette étape est inspirée des méthodes de fabrication de pointesSTM [329, 330]. Elle se résume à une
attaque électrochimique basée sur l’oxydation du fil de tungstène plongé dans une solution basique (NaOH
par exemple). La pointe est reliée, via le support métallique, à l’anode d’un générateur de tension, alors
que la cathode est reliée à une électrode en platine plongée dans la solution. Dans le cas de l’utilisation de
la soude, les demi-réactions aux électrodes sont : à l’anode,

W+8OH�(aq)!WO2�
4 (aq)+4H2O+6e�; (8.5)

à la cathode,

6H2O+6e�! 3H2+6OH� (8.6)

et le bilan de la réaction s’écrit :

W+2OH�(aq)+2H2O!WO2�
4 (aq)+3H2: (8.7)

La production d’hydrogène gazeux révélée par le bilan ci-dessus est facilement observable expérimen-
talement : de petites bulles sont visibles autour de la pointe. La littérature (par exemple les références
[329,330]) indique que deux types de tension peuvent être appliquées : une tensionDC ou une tensionAC.
Dans le premier cas, on peut obtenir des pointes de 5nmde rayon de courbure terminal. Le deuxième mode
est beaucoup plus rapide (il faut environ 5 minutes pour faire une pointe) car l’inversion périodique de la
polarisation permet l’évacuation régulière des « déchets »de la réaction qui ralentissent considérablement
celle–ci dans le cas du modeDC. La littérature conseille parfois une combinaison des deuxmodes (AC
suivi d’DC). Le modeACpermet d’obtenir des pointes d’une vingtaine de nanomètres. Il est très important
d’enregistrer et d’analyser le courant électrolytique lors de la fabrication de la pointe car c’est ce signal qui
fournit un critère d’arrêt de la réaction. La figure 8.30b montre l’évolution typique du courantI pendant
l’opération (exemple du modeAC). De nombreux essais [326,327] ont montré qu’il fallait ouvrir le circuit
lorsque le gradient∂I=∂t commençait à décroître notablement (trait vertical pointillé sur la figure 8.30b).
Un résultat significatif de la procédure est montré sur la figure 8.31. Notons, sur l’image 8.31a l’extrême
finesse de la pointe (permettant l’éclairage aisé de son extrémité à l’aide d’un faisceau laser), ainsi que le
rayon de courbure final qui, sur l’image 8.31b, ne dépasse pas les 30nm. Il est important de préciser que la
géométrie finale de la pointe est susceptible de dépendre desparamètres suivants : concentration molaire de
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FIG. 8.29:Première étape : pliage, polissage et installation du levier.

la soude, longueur et inclinaison de la pointe immergée dansla solution, fréquence du générateur de tension
(dans le cas du modeAC), valeur de la tension de polarisation, moment d’arrêt. Un utilisateur soucieux de
contrôler la géométrie de sa sonde devra étudier et évaluer l’influence de ces paramètres qui devront être
contrôlés. À titre d’exemple, la sonde présentée figure 8.31a été préparée avec les paramètres suivants :
soude à 1mole=l , modeAC (100Hz, 3Vcc), 1:5 mmde tige plongée verticalement,IAC départ : 7mA, IAC

fin : 5 mA.

8.5.2 Utilisation enAFM

La pointe étant fabriquée et le levier installé, la sonde peut être testée en tant qu’oscillateur mécanique.
La figure 8.32 montre la courbe de résonance de la sonde mesurée par unSPM commercial sur lequel elle a
été installée. Cette courbe révèle une résonance à 5670Hzet un facteur de qualité de l’ordre de 200. Du fait
de la simplicité de la géométrie de la sonde, ses caractéristiques mécaniques peuvent être théoriquement
prévues à l’aide de notions de résistance des matériaux.

La raideurk du levier en flexion verticale nous est donnée par [331] :

k= 3EI
l3

(8.8)

où l est la longueur du levier,E est le module d’élasticité de première espèce, ou module d’Young, égal
à 411Gpapour le tungstène, soit 4:11�1011 N=m2. I est le moment d’inertie du levier pour des charges
verticales, c’est-à-dire par rapport à l’axe horizontal perpendiculaire au levier,I s’écrit [332] :

I = π
4

R4; (8.9)

car, si l’on néglige le méplat, le levier est un cylindre plein uniforme de rayonR (= 62:5 µm). La masse du
levier s’écritm= Sl µ, Sétant la section transversale du levier (πR2), etµ la masse volumique du tungstène,
égale à 19:3�103 kg=m3. La fréquence de résonancefr du levier est donnée par l’expression [333] :

fr = 1
2π

s
k

mp+cm
; (8.10)

où mp est la masse de la pointe (charge) etc est le coefficient de réduction (< 1) égal à la proportion de la
masse du levier qui joue, avecmp, le rôle de charge. La valeur de ce coefficient est de 33=140 [333] dans
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FIG. 8.30:Etape de fabrication de la pointe par érosion électrochimique : a) montage électrochimique, b)
enregistrement du courant (AC) pendant l’opération (modeAC).

le cas d’une tige qui supporte une charge à une extrémité et dont l’autre extrémité est encastrée (c’est notre
cas). En première approximation,mp est la masse d’un cône en tungstène :

mp = Slpµ
3

(8.11)

où lp est la longueur de la pointe ~ 1mm(cf. fig. 8.31a).

A l’aide des expressions 8.8, 8.9, 8.10, 8.11 on peut calculer les fréquences de résonance et raideur
de la sondeW en fonction de la longueur du levier. Le résultat de ces calculs est présenté figure 8.33.
La courbe 8.33b a été vérifiée expérimentalement [334]. Sur la figure 8.33a, on peut voir que pour des
longueurs typiques de levier (~4mm), la raideur de ce dernier est élevée (100� 300 N=m) par rapport
aux raideurs typiques des leviersAFM (0:1� 10 N=m). La sonde ne fonctionne ici donc qu’en mode
AFM tapping. Ce mode, décrit par exemple dans les références [216, 335],est un mode intermédiaire
entre lecontactet le modeattractif [335]. En modetapping, la pointe oscille verticalement à la fréquence
de résonance du levier (comme en mode attractif) mais avec une importante amplitude d’oscillation de
quelques dizaines de nanomètres (contre quelques fractions de nanomètres en mode attractif). La forte
raideur du levier permet à la pointe de traverser périodiquement le potentiel attractif (dû essentiellement
aux forces de Van der Waals) de l’échantillon pour pénétrer périodiquement dans le potentiel répulsif
(rencontre des nuages électroniques de la pointe et de l’échantillon). Ce mode permet, notamment, d’être
insensible aux forces latérales et à leur effet destructeuret de travailler en milieu liquide [216].

La figure 8.34 montre deux imagesAFM significatives, réalisées à l’aide d’une pointeW montée sur
un AFM commercial. La figure 8.34a est une image d’un réseau de plots d’aluminium sur substrat en
verre. Elle révèle une résolution de l’ordre de 20nm. La figure 8.34b. est une image d’une surface de verre
recouverte d’un couche liquide de plusieurs microns. Les défauts de la surface (petites rayures) ont pu être
décrits à travers la couche liquide. L’utilisation de ces pointes par unSPM commercial a été validée sur 3
modèles : leCP et leM5 de Park Scientific Instrument et leD3100de Digital.

Précisons un point important : lorsque la pointe est détériorée, elle peut être remise en état en replon-
geant l’extrémité émoussée dans la solution de soude pendant quelques secondes, sans la décoller de son
support. Cette nano-réparation permet d’utiliser le même levier malgré quelques « accidents » habituels en
microscopie à sonde locale.

Enfin, notons que le coût total d’une sondeW est d’environ 2euros.
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FIG. 8.31:ImageMEB d’une sonde en tungstène réalisée en modeAC. a) levier et pointe, b) extrémité de
la pointe.

FIG. 8.32:Courbe de résonance d’une sonde en tungstène mesurée par unAFM comercial sur lequel la
sonde est installée.

8.5.3 Performances enSNOM

La pointe en tungstène est régulièrement utilisée en microscopie optique en champ proche à « pointe
sans ouverture » (cf. § 7.2.1.2 du chapitre 7). Elle est appréciée essentiellement pour sa facilité de fabrica-
tion, son efficacité de diffusion en intensité (10 fois supérieure à celle du verre) et pour le large domaine
spectral qu’elle permet d’explorer (de l’UV à l’infrarougelointain). De plus, elle peut être utilisée si-
multanément comme sondeAFM (en mode tapping, cf. § 8.5.2), mais aussi en mode attractif [211]) ou
STM [277]. Enfin, elle peut jouer le rôle de nanosource optique lorsque « l’effet de pointe » est excité [49].

Un bilan (non exhaustif) de son utilisation enSNOM peut être établi ; de nombreuses équipes l’ont
utilisée dans la large gamme spectrale citée plus haut :

– pour mettre en évidence des contrastes locaux de constantediélectrique [328,336],

– pour perturber et détecter des plasmons-polaritons générés à la surface d’un film d’argent [277],

– en nano photo-lithographie sur couche d’or [268] ou sur silicium passivé à l’hydrogène [337],

– pour détecter en champ proche la lumière diffusée lors d’une expérience de photo-acoustique nano-
seconde [338],
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FIG. 8.33:Raideur (a) et fréquence de résonance (b) de la sonde W calculées en fonction de la longueur
du levier.

– pour amorcer localement une photopolymérisation radicalaire [270],

– pour mettre en évidence des contrastes magnéto-optiques en champ proche [276,339],

– pour détecter des exaltations de champs locaux sur une surface métallique percolante [33],

– pour caractériser en champ proche l’émission de lumière d’une diode laser en fonctionnement [340].

8.5.4 Conclusion

Nous avons décrit une méthode de fabrication des sondes en tungstène utilisées en microscopie optique
en champ proche. Ces sondes sont de faible coût et peuvent fonctionner sur lesSPM commerciaux et
être restaurées plusieurs fois en cas d’endommagement. EnSNOM, elles peuvent jouer le rôle de nano-
collecteur de lumière mais aussi de nano-illuminateur. Enfin, elles peuvent être utilisées, simultanément à
leur fonction optique, comme sondesAFM ou comme sondesSTM.



176 CHAPITRE 8. SONDES OPTIQUES

FIG. 8.34:ImagesAFM (2�2 µm2, mode tapping) : a) réseau de plotsAl sur substrat de verre (avec profil
correspondant) ; b) surface de verre recouverte d’une couche liquide de quelques microns d’épaisseur.
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9.1 Généralités

Un matériau possède des propriétés piézoélectriques si unedéformation mécanique sur ce matériau se
traduit par l’apparition de charges, créant un champ électrique entre les faces polarisées. Ces phénomènes
étant réversibles, une déformation apparaît dans le matériau lorsqu’il est soumis à un champ électrique.

Dans le premier cas, on parle d’effet piézoélectrique direct, dans le second cas il s’agit de l’effet piézo-
électrique inverse(fig. 9.1).

9.1.1 Historique

L’effet piézoélectrique direct est connu depuis l’antiquité. Il y a en effet au moins trois mille ans que
les indiens de Ceylan connaissent les propriétés des sels detourmaline.

La première observation quantitative du phénomène a été effectuée par R. Haüy en 1817. Cependant,
la découverte de la piézoélectricité fut attribuée aux frères Pierre et Jacques Curie en 1880, car c’est à cette
époque qu’ils publièrent la première étude systématique sur les symétries de l’état cristallin. Ils énoncèrent
un certain nombre de lois et effectuèrent des travaux sur différents cristaux, dont lequartz, la topaze, la
tourmaline, le sel de Rochelle. En 1881, G. Lippmann suggère l’effet inverse, qu’il déduitde façon théo-
rique à partir des principes fondamentaux de la thermodynamique. En vingt-cinq ans les vingt classes cris-
tallines présentant des propriétés piézoélectriques et les dix-huit coefficients piézoélectriques permettant
l’analyse tensorielle complète ont été définis.

L’étude mathématique des milieux anisotropes et, en particulier des phénomènes piézoélectriques, est
due à Voigt. Ses principaux travaux ont été publiés en 1910 dans un ouvrage qui sert de référence :Lehr-
buch der Kristallphysik. Il y introduit la notion de tenseur et donne la première théorie de l’élasticité des
matériaux.

177
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(a) (b)

FIG. 9.1:Effet piézoélectrique, a) effet direct, b) effet inverse [341]

Les applications industrielles importantes n’apparaissent cependant que beaucoup plus tard. C’est en
1917 que Paul Langevin construit un générateur d’ondes ultra sonores pour la mesure et la détection sous-
marine. Peu de temps après, W. Cady propose l’utilisation duquartz pour le contrôle des fréquences dans
les oscillateurs radioélectriques [341].

Pendant la seconde guerre mondiale, des groupes isolés aux USA, au Japon et en Union Soviétique dé-
couvrent que certaines céramiques, préparées par frittagede poudres d’oxydes métalliques, présentent des
constantes piézoélectriques plus de 100 fois supérieures àcelles des cristaux. Jusqu’en 1965, les recherches
portèrent sur le développement de la famille des titanates de baryum, puis des zirconate-titanates de plomb
(PZT), l’étude des structures des cristaux de perovskite, et desdopages possibles pour l’optimisation des
propriétés.

Les premières exploitations commerciales de matériaux piézoélectriques sont japonaises, après la pré-
sentation en 1951 d’un appareil de détection des bancs de poissons. Depuis, les industriels de nombreuses
autres nations se sont lancés dans l’aventure.

La piézoélectricité est présente partout, du satellite ou du laboratoire de recherche jusqu’à la cuisine
familiale, de l’hôpital jusqu’au "vêtement" grand public,discrètement cachée à l’intérieur des filtres élec-
troniques dont sont truffés nos téléviseurs, radios, lecteurs-enregistreurs audio et vidéo, dans un oscillateur
de hautes performances, mais aussi dans un allume-gaz, à la base du fonctionnement d’un appareil d’écho-
graphie médicale ou d’un sonar, dans une montre, un téléphone portable ou un capteur pour l’automobile.
Sans oublier, bien sûr, la fameuse "cale piézo" que tout microscopiste connaît.

9.1.2 Approche cristallographique

L’effet piézoélectrique ne peut s’observer que dans un certain nombre de cristaux non conducteurs dans
lesquels existe une anisotropie qui privilégie un axe d’apparition des charges, l’axe de polarisation [341].
C’est l’arrangement des ions, chargés positivement et négativement qui, dans certaines structures cris-
tallines, sont à l’origine de l’apparition de charges de polarisation lorsqu’elles subissent une déformation
mécanique : le déplacement des barycentres des charges positives et négatives provoque l’apparition de mo-
ments dipolaires dans la structure. Les cristaux susceptibles de présenter un effet piézoélectrique doivent
être dépourvus de centre de symétrie (fig. 9.2) Sur les 32 classes cristallines existant dans la nature, 21 ne
présentent pas de centre de symétrie, mais, parmi celles-ci, 20 seulement sont piézoélectriques.

9.1.3 La ferroélectricité

Parmi les vingt classes cristallines piézoélectriques, 10possèdent une polarisation rémanente en l’ab-
sence de champ électrique externe appliqué. L’applicationd’un champ électriqueE provoque l’apparition
d’une polarisationP et la représentation graphique dejPj en fonction dejEj est une courbe analogue au
cycle d’hystérésis des matériaux ferromagnétiques (fig. 9.3). C’est le cycle d’hystérésis ferroélectrique. Il se
caractérise par une polarisation maximumPm, un champ coercitifEc pour lequel la polarisation spontanée
s’inverse et une polarisation rémanentePr en l’absence de champ électrique appliqué [8]. Les composésob-
tenus par frittage, les céramiques piézoélectriques, ne présentent pas l’anisotropie nécessaire à l’apparition
d’un moment dipolaire global. L’orientation aléatoire descristaux élémentaires doit être corrigée par l’ap-
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(a) Cristal centrosymétrique, aucun effet piézoélectrique (b) Cristal sans centre de symétrie, effet piézoélectrique
possible

FIG. 9.2:Conditions de symétrie pour un effet piézoélectrique possible ( [341]

FIG. 9.3:Cycle d’hystérésis ferroélectrique ( [342])

plication d’un champ intense, appeléchamp de polarisation, qui leur confère le caractère ferroélectrique
nécessaire à l’exploitation de leurs propriétés piézoélectriques.

Le processus de polarisation consiste en l’application à chaud, à une température située au-delà du
"point de Curie" ferroélectrique (température critique au-delà de laquelle l’orientation des cristaux –la
polarisation– disparaît), d’un champ électrostatique de quelqueskV=mm, puis de leur refroidissement en
présence de ce même champ. Cette opération est assez délicate pour une céramique épaisse. Une couche
mince de l’ordre du micron se contentera de quelques volts. Elle risque corrélativement d’être dépolarisée
ou inversée par la même très basse tension.

En général, dans de tels composés, il se produit une altération des propriétés piézoélectriques. Celle-ci
se fait, soit progressivement par suite d’une lente relaxation au cours du temps des contraintes internes
engendrées par le processus de polarisation, soit à la suited’une exposition à une température au moins
égale à la température de Curie. Selon leur plus ou moins grande facilité à se dépolariser, on peut classer, de
façon sommaire, les différentes nuances de céramiques piézoélectriques en matériaux "durs" et "doux". Les
matériaux doux tendent à se dépolariser plus facilement, par exemple sous l’effet d’une contrainte élevée.

Les matériaux tels que le quartz, qui ne sont pas ferroélectriques, n’ont pas besoin d’être polarisés pour
que l’effet piézoélectrique soit présent.
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9.2 Équations de base de la piézoélectricité

9.2.1 Variables de la piézoélectricité

Le phénomène piézoélectrique est donc le résultat d’un couplage entre les propriétés élastiques et les
propriétés électriques de certaines structures cristallines, anisotropes et ne présentant pas de centre de sy-
métrie. Les équations piézoélectriques expriment le lien entre les variables mécaniques que sont letenseur
des déformations relatives Setdes contraintes Tet les variables électriques, vecteur excitation électrosta-
tique Det champ électrique E. Ce sont les applications qui imposent le choix des variables.

La poursuite de cette étude, nécessite l’examen du comportement élastique des matériaux, notamment
au niveau des relations contraintes — déformations, puis dela polarisation électrique des milieux diélec-
triques. Nous n’entrerons pas dans les détails décrits dansles références [343, 344] pour les coefficients
élastiques et électrostatiques. Nous rappellerons simplement que le comportement élastique des matériaux
obéit à la loi de Hooke généralisée reliant les contraintes et les déformations. Celle-ci est supposée valable
pour de petites déformations dans les limites d’élasticitédes matériaux. Elle admet que les composantes
des contraintes soient des fonctions linéaires des composantes des déformations. Cette hypothèse permet
donc un traitement tensoriel des problèmes d’élasticité.

9.2.2 Caractéristiques piézoélectriques

9.2.2.1 Relations entre grandeurs mécaniques et électriques. Effet direct, effet inverse

Les caractéristiques piézoélectriques traduisent le couplage entre les variables mécaniques et élec-
triques, dans certains matériaux, obligatoirement anisotropes. Avec l’hypothèse de linéarité, on peut écrire
ces relations sous différentes formes, selon que l’on veut décrire l’effet direct ou l’effet inverse :

Apparition d’une polarisation P sous l’effet d’une déformation S à champ électrique constant

P= e S (effet direct) (9.1)

où e est le tenseur des constantes piézoélectriques, traduisant la proportionnalité entre la charge électrique
et la déformation. Elles s’expriment enC=m2.

Apparition d’une polarisation P sous l’effet d’une contrainte T à champ électrique constant

P= d T (effet direct) (9.2)

d est le tenseur des constantes piézoélectriques traduisantla proportionnalité entre la charge et la contrainte.
Leur unité est leC=N.

Apparition d’une contrainte T sous l’effet d’un champ électrique appliqué E à déformation nulle

T =�et E (effet inverse) (9.3)

et est la transposée de la matrice des constantes piézoélectriquese, exprimées enN=V:m.

Apparition d’une déformation S sous l’effet d’un champ électrique appliqué, à effort constant

S= dt :E (effet inverse) (9.4)

dt est la transposée de la matrice des constantes piézoélectriquesd, dont les unités sont données enm=V.
Remarque :suivant les relations dans lesquelles ils interviennent, les mêmes coefficients sont exprimés
dans des unités différentes.
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9.2.2.2 Équations de la piézoélectricité

Nous avons décrit ci-dessus trois types de phénomènes dans les matériaux : leur comportement élas-
tique, sous la forme des relations contraintes-déformations, l’apparition de charges sous l’influence d’un
champ électrostatique externe dans les milieux diélectriques et, pour certains cristaux anisotropes, les cou-
plages piézoélectriques. En réalité, pour les matériaux piézoélectriques ces phénomènes ne sont pas dis-
sociables. L’hypothèse de leur linéarité dans les limites élastiques des matériaux et pour les déformations
de faible amplitude permet d’appliquer le principe de superposition des effets. Les huit équations d’état
s’écrivent alors sous la forme :

Effet piézoélectrique direct Effet piézoélectrique inverse

D = εTE+dT S= sET +dtE

E = βTD�gT S= sDT +gtD

D = εSE+eS T = cES�etE

E = βS�hS T = cDS�htD

TAB . 9.1:Équations de la piézoélectricité.

Dans ce tableau, les lettres majuscules en exposant indiquent la variable maintenue constante. Let
minuscule en exposant indique la matrice transposée. Ainsi, εT représente le tenseur des coefficients de
permittivité électrique à contrainte maintenue constante, dt est la transposée de la matrice des coefficients
piézoélectriquesd. De nouveaux coefficients apparaissent :

– Le tenseur des coefficientsg (matrice 3;6), qui sont des constantes piézoélectriques traduisant la
proportionnalité entre la contrainte et le champ à induction constante, enV:m=N dans le cas de
l’effet piézoélectrique direct (calcul du champ), ou enm2=C, dans le cas du calcul de la déformation
(effet inverse)

– Le tenseur des coefficientsh (matrice 3;6), traduisant la proportionnalité entre la déformation etle
champ résultant à induction constante. Les unités de ces coefficients sont leV=m pour l’effet direct,
ou leN=C pour l’effet inverse.

9.2.2.3 Remarque sur les symétries cristallines

Les symétries d’orientation cristallines, c’est à dire lesopérations de symétrie ou de rotation qui laissent
inchangées les propriétés des matériaux, permettent de réduire le nombre de coefficients indépendants. Pour
un cristal, les symétries possibles sont :

– Rotation directe de 2π=p autour d’un axe,p étant égal à 1;2;3;4 ou 6, ou inverses (rotation de 2π=p
par rapport à un axe + symétrie par rapport à un point sur l’axe)

– Symétrie par rapport à un plan, notéem

Ces symétries définissent 32 classes cristallines. Une description de ces classes cristallines, est détaillée
dans les références [345] et [346].

Considérons les lois de transformation des composantes d’un tenseurT lors d’un changement de co-
ordonnées orthogonales : pour écrire les composantest 0i j de T dans un système d’axesox0i , de vecteurs
unitairese0i à partir des composantesti j de ce tenseurT dans un système d’axesoxi, de vecteurs unitaires
ei , on écrit la matrice de transformation dont les composantessont les cosinus directeurs du changement
d’axesai j = cos(ox0i ;oxj). On a :

t 0i j = aika jl tkl (9.5)

Dans le cas où cette transformation correspond à une opération de symétrie dans le cristal, laissant inva-
riantes ses propriétés, on at 0i j = ti j .
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Dans le cas où le cristal possède un centre de symétrie, la matrice de transformation s’écrit :�
ai j
�= �������1 0 0

0 �1 0
0 0 �1

������ (9.6)

Pour les coefficients à nombre impair d’indices, comme par exemple pour les coefficients piézoélectriques
(qui ont trois indices avant prise en compte des conditions de symétrie des tenseurs des déformations), on
obtientei jk =�ei jk , ce qui signifie qu’ils sont tous nuls. On vérifie ainsi qu’un cristal possédant un centre
de symétrie ne peut pas être piézoélectrique. Il en est de même pour les matériaux isotropiques [346].

9.2.3 Autres caractéristiques

Couplage électromécanique

D’autres caractéristiques comme le couplage mécanique donnent une indication sur la capacité du
matériau piézoélectrique à effectuer la conversion électromécanique. Les différents coefficients de couplage
sont définis dans les références [343,345,347,348].

kp = k31

r
2

1�σE avec σE = coefficient de Poisson (9.7)

σ = s12

s11
et k1 = h33

s
eS

33

cD
33

(9.8)

On utilise l’un ou l’autre de ces coefficients suivant la forme de l’élément piézoélectrique utilisé. Par
exemple, le coefficient de couplage longitudinal intrinsèque,k33, est utilisé pour les couches épaisses vi-
brant suivant la direction de polarisation. On choisit le coefficient de couplage transverse,k15, pour les
pièces vibrant dans la direction transversale perpendiculaire à la direction de polarisation.kp est utilisé
pour les vibrations transversales des disques minces perpendiculaire à la direction de polarisation etkt ,
pour les vibrations suivant la direction de polarisation des pièces minces. Pour plus de détails le lecteur est
invité à se référer aux références [342,345].

9.3 Caractérisation dynamique : facteur de pertes et coefficient de
surtension. Schéma électrique équivalent

Quand un élément piézoélectrique est soumis à un champ électrique alternatif en régime sinusoïdal, il
présente une impédance électrique et peut être représenté par un schéma électrique équivalent. La courbe
de l’impédance, ou de l’admittance en fonction de la fréquence (9.4) met en évidence la présence de deux
fréquences,fa, pour laquelle l’admittance du système est minimum, etfr , pour laquelle l’admittance est
maximum.

fa est appelée la fréquence d’antirésonance,fr est la fréquence de résonance, pour laquelle les am-
plitudes de vibration de l’élément piézoélectrique sont maximum. La forme la plus courante de circuit
électrique associé à cette courbe est un circuit oscillantRLCdu type de celui de la figure 9.4. La capacité
C0 caractérise l’élément piézoélectrique, considéré comme un simple condensateur (en faisant abstraction
des propriétés piézoélectriques), dont la permittivité dudiélectrique serait égale à celle de la céramique.
R0 est une résistance qui représente les pertes diélectriques. Elle permet de définir le coefficient de pertes
diélectriques par la relation, dans laquelleω représente la pulsation enrad=s:

tanδ = 1
RC0ω

(9.9)

La valeur très élevée deR0 permet de souvent la négliger dans la représentation du circuit électrique équi-
valent.
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(a) Courbe d’admittance d’un élément piézoélectrique

C0 R0

C

L

R

(b) Circuit électrique équivalent [347]

FIG. 9.4:

Les partiesC0 etR0 représentent la partie parallèle, ou branche bloquée, du circuit oscillant. La branche
R , L, C est appelée la branche motionnelle.R représente les pertes mécaniques dans le matériau. La selfL
est proportionnelle à la masse de la céramique. La capacitéC est proportionnelle à la constante élastiques.
En fait, les schémas électriques ou électromécaniques reposent sur l’analogie électromécanique représentée
dans le tableau ci-dessous, repris dans la thèse de R. Le Letty [348].

Grandeurs physiques Grandeurs mécaniques
Grandeurs mécaniques(mouve-
ment de rotation)

Capacité C(F) Élasticité c(m=N)
Inverse du moment de torsion
l=k(m2=M)

Inductance L(H) Masse m(kg) Moment d’inertie j(kg:m2)
Charge électrique q(C) Amortissement c(kg=s) Amortissementc(kg:m=s)
Courant i(A) Vitesse v(m=s) Vitesse angulaireΩ(rad=s)
Diff. de Potentiel φ(V) Force F(N) Couple T(Nm)

TAB . 9.2:Analogies électromagnétiques

L’acuité de la résonance est définie, comme pour tous les circuits résonnants, par le coefficient de
surtension :

Q= 1
RCωr

= 1
R

r
L
C

de la branche motionnelle (9.10)

ωr est la pulsation correspondant à la fréquencefr . De même, si l’on définit de façon classique, la bande
passante∆ f comme l’écart des fréquences de part et d’autre du pic de résonance, pour un affaiblissement de
3 dB, on aQ= fr=∆ f . Les céramiques actuelles peuvent atteindre des valeurs deQ de 2000. On démontre
d’autre part que le coefficient de couplagek est relié aux capacitésC etC0 par la relation :

k2 = C
C+C0

(9.11)
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9.4 Exemples de matériaux piézoélectriques

On peut classer les matériaux présentant des propriétés piézoélectriques ou ferroélectrique selon trois
familles : les monocristaux, les céramiques et les polymères piézoélectriques.

Parmi les cristaux, il faut citer les plus connus que sont le quartz et la tourmaline. Le quartz est un
système trigonal, de masse volumique 2;65 103 kg=m3, très rigide : il possède un axe d’ordre 3, l’axe
optique (p= 3, propriétés inchangées lors de rotations de 2π=3 autour de l’axe optique) et trois axes d’ordre
2, perpendiculaires à l’axe optique et disposés à 120Æ les uns par rapport aux autres (axes électriques). Il
appartient à la classe cristalline 18. La tourmaline est un cristal de la classe 3, qui présente trois plans de
symétrie dont l’intersection est un axe d’ordre 3.

Le quartz est utilisé pour sa stabilité (bases de temps) et pour sa grande rigidité, d’où les applications
dans la haute fréquence et dans les filtres. La tourmaline estremarquable pour la gamme de température
dans laquelle elle peut être utilisée. Elle est cependant chère et de faible sensibilité.

Les céramiques sont des corps polycristallins, formés d’uncomposé de monocristaux possédant des
propriétés ferroélectriques, obtenu par frittage. Ce sontdes titanates, niobates, zirconates de plomb, cal-
cium et baryum. Parmi ces matériaux, les plus connus sont lesPZT (titanates - zirconates de plomb). Les
propriétés d’anisotropie de ces matériaux sont obtenues par l’orientation de ces cristaux en appliquant un
champ électrique de l’ordre de quelqueskV=mm.

Pour une stabilité chimique comparable à celle du quartz, les céramiques piézoélectriques présentent
des coefficients piézoélectriques de valeurs plus de 100 fois supérieures, ce qui leur donne des coefficients
de couplage élevés. Elles permettent d’autre part de nombreuses variations de leur composition.

Par suite de leurs performances, les domaines d’utilisation des céramiques piézoélectriques sont ex-
trêmement nombreux. Elles se présentent sous de nombreusesformes : en couche mince, d’épaisseur de
l’ordre du 1=10emede micron jusqu’à 10µm. Des travaux sont également en cours dans les laboratoires sur
les techniques de dépôt en couches épaisses pour réaliser des stators de micromoteurs par des techniques
collectives de fabrication ou sous forme de composés multicouches pour diminuer les tensions d’alimen-
tation. Pour des applications d’imagerie, le plus souvent médicale, mais également pour des microaction-
neurs, elles se présentent également sous la forme de composites résine-céramique, appelés piézocompo-
sites de connectivité 1-3 [349,350].

Pour terminer, nous mentionnerons les polymères piézoélectriques, parmi lesquels lePVDF (polyfluo-
rure de vinylidène), qui sont des polymères semi-cristallins comprenant une phase amorphe, qui donne les
propriétés mécaniques et une phase cristalline pour les propriétés piézoélectriques. Ces polymères existent
sous deux formes différentes :

– sous forme de film monoaxial, où la résistance mécanique et les coefficients piézoélectriques sont
les plus élevés dans le sens de l’étirage (sous un champ électrique intense de 40kV=µm),

– sous forme de film biaxial : la résistance mécanique est élevée dans toutes les directions et les coeffi-
cients piézoélectriquesd31 etd32 sont égaux.d33 est égal à�30 pC=N etd31 à 20pC=N à température
ambiante.

Les épaisseurs obtenues varient de 0:3 à quelques centaines de microns. Les applications des filmsPVDF
sont les détecteurs acoustiques ou pyroélectriques, les transducteurs électro-acoustiques (haut-parleurs) et
les actionneurs (ventilateurs, miroirs à focale variable,interrupteurs opto-mécaniques).

9.5 Usage des matériaux piézoélectriques en microscopie champ
proche

La piézoélectricité a accompagné dès ses premiers jours l’évolution des microscopes à sonde locale.
Elle a même été présente bien avant que l’on soit capable de construire le premier microscope. E. H. Synge
déjà considéré comme l’inventeur de la microscopie optiqueen champ proche, [208] (voir chapitre 7)
proposa en 1932 l’usage de matériaux piézoélectriques afin de contrôler avec précision la distance séparant
collecteur et échantillon [351]. La puissance du matériau piézoélectrique est sa capacité à se dilater, se
comprimer et plus généralement se déformer de manière répétitive et avec une résolution subnanométrique.
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Il est effectivement aisé de contracter un élément piézoélectrique de quelques dixièmes d’angströms sans
grande difficulté ; ce sont les bruits électronique et thermique qui fixeront la résolution.

Notons que les matériaux piézoélectriques sont utilisés dedeux manières différentes en microscopie à
sonde locale. Ils fonctionnent :

– soit en régime quasi-statique comme cale piézoélectriquepour assurer le balayage de l’objet et le
positionnement de la pointe,

– soit en régime dynamique (oscillant), afin d’amener la fibreoptique (ou le microlevier) à vibrer dans
les configurations faisant appel autapping-modeou aux forces de cisaillement (voir chapitres 7 et 8).

Dans les deux cas, les matériaux mis en œuvre sont le quartz etles céramiques de typePZT.

9.5.1 Matériaux piézoélectriques comme dispositifs de balayage

Toutes les configurations présentées dans le chapitre 7 ont ceci en commun : elles ont besoin de dépla-
cements micro et nanométriques en translation pour assurerle balayage enx ety et l’approche enzentre la
pointe et l’échantillon.

La première configuration de microscope tunnel électronique faisait appel à un trièdre en quartz per-
mettant des déplacements dans les trois directions (voir fig. 9.5). Cette configuration souffrait de nombreux
défauts liés d’une part à la faible sensibilité du quartz et àla forme même du dispositif propre à générer
et entretenir des modes de vibration de poutre. Très rapidement, ce système a été remplacé par le tube en
céramique de typePZT dont le principe de fonctionnent est décrit dans le paragraphe 9.5.1.1. D’autres
solutions ont été également développées. Elles sont généralement basées sur la combinaison plus ou moins
intégrée de cales piézoélectriques associées afin de créer un actionneur triaxe. Ces solutions plus coûteuses
et encombrantes intègrent souvent des dispositifs de correction d’hystérésis par adjonction d’un capteur ca-
pacitif. Le fabricantQueensgatefournit des cales permettant des déplacements de plusieursmicrons quasi
exempt d’hystérésis. Si de fortes amplitudes de déplacement sont nécessaires, la technologieinchworm
développée parBurleighest à préférer. Elle permet des excursions de plusieurs centimètres grâce à un pro-
cédé de reptation séquentielle de trois tubes piézoélectriques solidaires, en céramique piézoélectrique et
enserrant un tube également en céramique. Le déplacement n’est pas sans rappeler la reptation d’un lom-
bric : : : L’inconvénient de cette technique utilisée dans certainsSTM commerciaux et enSNOM est l’effet
de recul lorsque les cylindres se contractent sur le tube central. Les conséquences de ce comportement
saccadé peut être minimisé en choisissant une configurationadéquate. Il n’a à notre connaissance pas été
réellement corrigé.

x

y

z

FIG. 9.5:Trièdre en quartz assurant les déplacements suivant les 3 directions x, y et z
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9.5.1.1 Le tube piézoélectrique comme actionneur triaxe

Le tube piézoélectrique est sans aucun doute le moyen le plusrépandu pour assurer des déplacements
dans les trois directions de manière simple, efficace et précise. Le principe consiste

– à métalliser intérieurement et extérieurement un tube piézoélectrique généralement enPZT. Le métal
est de l’aluminium, du chrome, du nickel ou de l’argent ;

– à découper l’électrode extérieure en quatre segments de surface égale soit par voie chimique à l’acide
nitrique dilué (procédé répandu mais déconseillé car les céramiques présentent une certaine porosité),
soit par abrasion mécanique au moyen d’une meule très fine, (le fournisseur peut se charger de cette
opération) ;

– d’appliquer des tensions en push-pull (+Vx;�Vx; +Vy;�Vy; ) sur les électrodes opposées et une ten-
sion de référence+Vr sur l’électrode interne (souvent la masse).

L’application des champs électriques de signe opposé entraîne une déformation du matériau comme indiqué
sur la figure 9.6a et b. Puisque les parties opposées du tube sont soumises à des différences de potentiel
Vx�Vr, �Vx�Vr;Vy�Vr, �Vy�Vr, le tube subira simultanément un allongement et une contraction
sur la partie opposée. Le résultat sera une légère courbure du tube permettant d’induire des déplacements
parfaitement contrôlés suivantx et y. Il est donc possible de générer très facilement des allongements
allant du nanomètre à plusieurs dizaines de microns. Le déplacement selonz (c’est-à-dire le long de l’axe
du cylindre) est obtenu en ajoutant sur l’électrode interne(ou les quatre électrodes externes) une tension
déterminée qui se traduira par un allongement ou une contraction global du tube (voir équation 9.12).

La géométrie habituelle d’un tube est quelques centimètresde long, une épaisseur de 0,6 à 1mmet un
diamètre compris entre 5mmà quelques centimètres. L’allongement du tube est lié au coefficient de charge
d31 et la relation entre l’élongation∆L, la longueur du tubeL et l’épaisseure, quand il est soumis à une
différence de potentielV s’écrit :

∆L = d31 V
L
e

(9.12)

La valeurL=e= 50 est proche du maximum réalisable, ce qui conduit par exemple pour le modèleQuartz
et Silice, P4 68[342] à des valeurs de déplacement :

– pourV = 1000volts, ∆L =�10microns

– pourV = 1volt, ∆L =�10nanomtres

9.5.1.2 Amélioration de la technique

On sait qu’il est possible d’empiler des disques en céramique, ceux-ci montés mécaniquement en série
et électriquement en parallèle vont ajouter leurs déformations, augmentant ainsi l’allongement global. De
la même manière, il est possible de combinern tubes identiques comme indiqué sur la figure 9.6 (dans
ce casn = 2) afin d’augmenter la longueur globale du déplacement, et d’autre part de compenser d’éven-
tuels défauts de linéarité de balayage en jouant sur les polarités des différentes électrodes. Les tubes sont
simplement assemblés au moyen d’un joint de colle époxy ou cyanoacrylate. L’électrode externe est alors
composée de 4�n segments dont la combinaison électrique peut être plus ou moins sophistiquée en fonc-
tion de l’effet désiré.

9.5.1.3 Connection des fils sur les électrodes

Des précautions doivent être prises pour assurer la connection des électrodes. La température de Curie
des matériauxPZT est généralement basse (entre 150 et 300ÆC) la dépolarisation intervenant bien avant
ces valeurs, il est déconseillé de procéder par soudure à l’étain. Une colle époxy conductrice est la solution
à privilégier, malgré la durée de polymérisation.
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+Vx
-Vy

+Vx

Vx-Vx
+Vx

+Vy

-Vx

-Vx

-Vx

a b

c d
FIG. 9.6:Déformations d’un tube piézoélectrique en fonction de la combinaison choisie d’excitation ; en
a et b, un seul élément au repos et excité ; en c, la dissymétriede l’excitation entraîne un déplacement
résultant qui n’est pas rigoureusement linéaire, par contre en d, le problème est résolu.

9.5.1.4 Compensation thermique

Un autre exemple d’assemblage de tubes piézoélectriques est présenté sur la figure 9.7. Il permet de
s’affranchir de la dérive thermique des matériaux. En effet, la microscopie en champ proche souffre en gé-
néral d’une trop grande sensibilité aux variations de température. Dans cet assemblage mécanique de deux
tubes concentriques, la dilatation du tube extérieur compense exactement celle du tube intérieur. De plus,
le déplacement vertical global résultant est le double du déplacement d’un seul tube. Des combinaisons
jusqu’à 8 tubes concentriques ont été tentées. La gestion des tensions à appliquer devient toutefois délicate.

9.5.2 Matériaux piézoélectriques comme dispositifs vibrants

L’autre domaine d’application est l’utilisation de pastilles piézoélectriques ou de diapasons comme
dispositifs d’excitation mécanique. Par exemple, la figure9.8 montre une configuration dans laquelle une
pastille céramique enPZT de quelques millimètres de diamètre est excitée au moyen d’une source de
tension alternative à quelques dizaines de kHz. La vibration mécanique est alors transmise à la fibre optique
qui se comporte alors comme une poutre vibrante encastrée. Une autre application est décrite dans le détail
dans le chapitre 10. Il s’agit de détecter l’amortissement des forces de cisaillement au moyen d’un diapason
d’horloger ou réalisé à partir d’un assemblage de plaquettes dePZT. La technique utilisant les diapasons
en quartz est aujourd’hui aussi incontournable que l’usagedes dispositifs de balayage à base dePZT.
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extrémités encastrées

tube extérieur

tube intérieur

support isolant

dilatation thermique

extrémité libre du tube intérieur

FIG. 9.7:Assemblage de tubes permettant une compensation de la dérive thermique

V

support de pointe

pointepastille piézo

FIG. 9.8:Mise en vibration d’une fibre au moyen d’une pastille piézoélectrique
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10.1 Introduction

Les diapasons en quartz sont particulièrement réputés pourleur facteur de qualité mécanique très élevé
(de 103 à 105) ce qui les rend sensibles à des forces de friction et de cisaillement très petites, inférieures
au pN, lorsqu’ils sont excités à leur fréquence de résonance (104 à 5:106 Hz). La mesure de l’amplitude
d’oscillation utilise l’effet piézo-électrique naturellement présent dans le cristal de quartz, conduisant à
un signal électrique proportionnel aux forces appliquées.Petits, solides, d’utilisation simple comparée aux
systèmes de détection optique, ils sont principalement utilisés comme détecteur de force en microscopie
acoustique [352], en microscopie à force [353] atomique [354, 355], magnétique [356], en magnétométrie
[357] et bien sûr en microscopie en champ proche optique [358,359]. Ils ont été exploités également dans
le but de créer des structures semiconductrices nanométriques avec une force parfaitement contrôlée [360].

Ce chapitre présente le diapason en quartz, son utilisationen microscopie à force et un état de l’art des
mesures à faible bruit des forces de friction et de cisaillement inférieures aupN.

10.2 Modèle de l’oscillateur pour un diapason, constante deraideur

Nombre de diapasons ont été développés pour exploiter les résonances mécaniques que sont les modes
de flexion, d’extension, de torsion et de cisaillement. La sensibilité en fréquence de ces modes aux per-
turbations extérieures (surcharge massique, pression ou variation de température, par exemple) rend les
oscillateurs à quartz adaptés à la technologie des capteurs. Bien que tous les modes de résonances cités

189
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FIG. 10.1:Schéma représentant le diapason de quartz avec la fibre collée le long de l’un de ses bras. Les
deux aires grisées représentent les deux électrodes métalliques A et B qui collectent les charges piézo-
électriques. Les axes X, Y , Z du cristal sont également représentés. Du fait de la symétrie du cristal, la
polarisation piézoélectrique est uniquement engendrée dans le plan XY. La base du diapason est collée sur
un support comprenant le système de préamplification électronique. Le plan y= 0 est défini comme étant
celui de la base du diapason.

ci-dessus puissent être utilisés, nous avons choisi de nousconcentrer sur des mesures de force à partir des
modes de flexion des bras d’un diapason miniature en cristal de quartz.

10.2.1 Constante de raideur statique d’un bras du diapason

Le bras du diapason sur lequel est fixée la pointe est une poutre encastrée de longueurL, d’épaisseur
T et de largeurW comme le montre la figure 10.1. Il se déforme périodiquement suivant l’axeX et il est
supposé être fixé de façon rigide dans le plany= 0. Une telle vibration mécanique est connue sous le nom
de « mode de flexion plane » d’un diapason. Nous supposons que :

– la longueur de la pointe dépassant du bras est suffisamment courte pour être considérée comme
infiniment rigide et se comporter comme un capteur parfait des forces de cisaillement selonX,

– la pointe se trouve dans le plany= L,

– la partie de la fibre optique qui est collée sur le bras soit suffisamment légère pour ne pas modifier de
façon significative la raideur de la poutre.

Si une forceF est appliquée le long de l’axeX à y = L, le bras se courbe selonX. Le rayon de courbure
R(y) du grand axe de la poutre (i.e. l’axe qui ne subit pas d’effort) est donné à une positiony de l’axeY
par [361] :

1
R(y) = M(y)

EIIN
; (10.1)

où M(y) est le moment de la force de flexion,E est le module d’élasticité (i.e. le module de Young)
du matériau piézoélectrique du diapason etIIN = R

x2dxdzest le moment d’inertie d’un des bras. Dans
le cas d’une poutre homogène ayant une coupe transversaleWT rectangulaire, le moment d’inertie vaut
IIN = WT3=12 [361]. Pour de petites amplitudes de courbure, nous pouvons écrire 1=R�= ∂2u=∂y2 où
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u(y) représente la déformation de la poutre qui est définie comme le déplacement du bras par rapport à sa
position de repos qu’est l’axeY. Dans ces conditions l’équation 10.1 devient :

∂2u
∂y2 = M(y)

EIIN
: (10.2)

Dans le cas d’une déformation statique, le moment de la forcede flexion est uniquement dû àF et vaut
M(y) = (L� y)F . La déformation statiqueu(y) est alors obtenue de façon triviale en résolvant l’équa-
tion 10.2, ce qui donne :

u(y) = [2y2(3L�y)(EWT3) ℄F (10.3)

u(L) = xL = 4L3(EWT3)F (10.4)

u(y) = [y2(3L�y)
2L3 ℄xL : (10.5)

L’équation 10.5 est une formulation de la déformation dans laquelle la force appliquée n’intervient pas
de façon explicite. Le déplacementxL de l’extrémité de la poutre qui correspond également à la position
de la pointe est donné poury= L par l’équation 10.4 et dépend de la force appliquéeF. La relation 10.4
montre que le bras se comporte comme un ressort avec une constante de raideurkstat et opposant une
forceF = kstatxL à un écartxL de la position d’équilibre. Nous avons ici la première équation descriptive
intéressante, à savoir la constante de raideur des bras du diapason :

kstat = E
4

W

�
T
L

�3 : (10.6)

10.2.2 Modes de courbure des bras du diapason

Afin d’étudier les propriétés dynamiques de la poutre comme par exemple la fréquence de résonance,
nous avons besoin d’établir en premier lieu l’équation du mouvement d’une tranche infiniment fineδy du
bras. L’équation de Newton du mouvement de cet élément s’écrit :

δ f = (τS+δτS)� τS= δm(∂2u
∂t2 ) : (10.7)

où�τS et τS+δτS sont respectivement les forces de cisaillement selonX ressenties par la poutre dans les
plansy et y+ δy. ∂m= ρWTδy représente la masse de l’élément du bras etρ la densité du matériau du
diapason. À tout moment, la somme de l’ensemble des moments appliqués à l’élément de poutreδy est
nulle, cette condition s’écrit :(M +δM)�δM+(τS+δτS)dy+ δ f δy

2
= 0 : (10.8)

D’après l’équation 10.7,δ f est proportionnel àδy, en conséquence le dernier terme de l’équation 10.8
peut être limité au premier ordre deδy. Sous la condition aux limitesδy = 0, l’équation 10.8 se réduit à
τS = �∂M=∂y. Cette expression deτ ainsi que la limiteδy = 0 pour l’équation 10.7 donne la nouvelle
équation du mouvement :

∂2M
∂y2 +ρWT(∂2u

∂t2 ) = 0 : (10.9)

En se servant de la relation 10.2 qui relie l’amplitudeu(y) de vibration des bras du diapason dans le plan
parallèleZ = 0, il nous reste l’équation habituelle du mouvement d’un levier en vibration :

∂4u
∂y4 +(ρWT=EIIN)(∂2u=∂t2) = 0 : (10.10)
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Considérons les solutions de l’équation 10.10 qui présentent une dépendance temporelle périodiqueu =
u0exp(iωnt) où ωn = 2π fn est une des fréquences de résonance du mode normal du bras. Dans ce cas,
l’équation 10.10 se réduit à l’équation du mouvement d’un levier résonant :

∂4u
∂y4 = (αn)4u (10.11)(αn)4 =�

ρWT
EIIN

�
ω2

n : (10.12)

L’équation différentielle 10.11 doit être résolue avec lesconditions aux limites telles queu(y= 0) = 0 et
∂u=∂y= 0 imposées par le fait que le bras est solidaire de sa base. Pour un résonateur en oscillation libre, il
faut ajouter les conditions supplémentairesM(L) = 0 etτS(L) = 0. Ceci, en relation avec l’équation 10.2,
implique que[∂2u=∂y2℄y=L = 0. De plus, puisqueτS = �∂M=∂y, la dernière condition aux limites est
donnée par[∂3u=∂y3℄y=L = 0. La solution générale de l’équation 10.11 conduit à l’équation aux valeurs
propres enαn suivante :

cos(αnL)cosh(αnL)+1= 0 : (10.13)

Les valeurs deαnL satisfaisant l’égalité 10.13 sont pour le mode fondamentalet les cinq premières harmo-
niques :

α0L =η0 = 1:87510

α1L =η1 = 4:69409

α2L =η2 = 7:85476

α3L =η3 = 10:99554

α4L =η4 = 14:13717

α5L =η5 = 17:27876: (10.14)

Pour des plus grandes valeurs den, les modes propres peuvent être approchés parαnL = ηn
�= n(2n+1)π.

D’après la définition deαn donnée par la relation 10.12 et en se restreignant au cas des leviers rectangulaires
pour lesquelsI =WT3=12, on obtient pour les fréquences de résonance :

ωn = 2π fn = η2
n

�
T
L2

��
E

12ρ

�1=2
(10.15)

ω0 = 2π f0 = 1:0150
�

T
L2

��
E
ρ

�1=2 : (10.16)

L’équation 10.16 est la deuxième équation importante donnant la fréquence de résonance du mode fonda-
mental du diapason. Pour le cas réel dans lequel une fibre optique est collée le long du bras, la formule
ci-dessus est seulement approximative. La fibre rend le levier plus rigide et nous pouvons nous attendre à
ce que les fréquences de résonances soient plus élevées que celles données par la relation 10.16.

Comme nous le verrons dans les parties suivantes, la sensibilité du diapason est principalement déter-
minée par sa constante de raideurkstat en plus de sa fréquence de résonance. Dans le but de concevoirun
capteur de force optimal, nous devons tout d’abord cerner les valeurs désirées pourkstat et f0 et en déduire
les dimensions correspondantesL, T etW des bras. Puisqu’un diapason est fabriqué par gravure d’unwafer
de quartz d’épaisseurW, il est tout aussi préférable d’utiliserW comme un paramètre spécifié. En résol-
vant le système d’équation 10.6 et 10.16 enT etL, nous obtenons pour le capteur de forces les dimensions
suivantes :

L = (1:0150=2π f0)(4kstat=EW)1=3(E=ρ)1=2 (10.17)

T = (1:0150=2π f0)(4kstat=EW)2=3(E=ρ)1=2 : (10.18)
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L (mm) T(mm) W (mm) f0 (Hz) kstatic (µN/nm)
2,65 0,265 0,125 32 768 2,46
3,98 0,600 0,400 32 768 26,9
2,28 0,600 0,400 100 000 144,0

TAB . 10.1:Dimensions caractéristiques de quelques diapasons de quartz disponibles dans le commerce.
Les paramètres utilisés sont : densité,ρ = 2659kg=m3, module d’Young E= 7;87:1010 N=m2.

10.2.3 Modèle de l’oscillateur harmonique avec une masse effective

Lorsque le diapason est excité à sa fréquence de résonance, ses bras oscillent parallèlement à l’axeX.
Dans cette partie, nous calculons la position de la pointe lorsque le diapason est excité mécaniquement.
L’approche rigoureuse de ce problème serait d’établir les équations du mouvement dérivées de l’équa-
tion 10.10 avec en plus un terme de force dissipative pour tenir compte de l’absorption d’énergie par le
système. Deux de ces équations doivent être écrites pour chacun des deux bras et elles doivent être reliées
l’une à l’autre par un terme de couplage piézo-électrique conduisant le diapason à ne fonctionner que sur
un seul mode résonant. La dynamique du système peut être décrite de façon tout à fait satisfaisante avec un
modèle phénoménologique de l’oscillateur harmonique à unedimension efficace et plus simple. Pour des
petites amplitudesxL(t), chaque bras du diapason peut être vu comme un ressort de constante de raideur
kstat. En conséquencexL(t) est solution d’une équation du mouvement d’un oscillateur harmonique effectif
excité à la fréquenceω. L’équation du mouvement est donnée par :

m0
∂2xL

∂t2 +FD +kstatxL = F exp(iωt) ; (10.19)

avecm0 la masse effective qui est à déterminer etF la force d’excitation mécanique. Cette force est ha-
bituellement ajustée en jouant sur la tension d’alimentation des électrodes du diapason ou sur l’excitation
mécanique obtenue grâce à un piézo auxiliaire.FD est un terme dissipatif proportionnel à la vitesse. Il re-
présente une force de frottement qui s’oppose au mouvement des bras du diapason. Nous supposerons que
cette force de résistance est la somme des forces résultant de l’interaction due aux forces de cisaillement
entre la pointe et l’échantillon et à la force de résistance interne correspondant aux pertes visqueuses dans
le bras du diapason. Nous supposons pour le moment queFD est une force de type visqueux qui peut être
entièrement caractérisée par un paramètre phénoménologiqueγ qui a la dimension d’une fréquence :

FD = m0γ
∂xL

∂t
: (10.20)

La masse effectivem0 est choisie de telle façon que la fréquence de résonancef0 de cet oscillateur har-
monique corresponde au mode résonant donné par l’équation 10.16. Cette condition est remplie si l’on
écrit :

2π f0 = ω0 =�
kstat

m0

�1=2 : (10.21)

En remplaçantkstat par son expression (égalité 10.6) et en utilisant la relation 10.16 pour 2π f0, la masse
effective est donnée par :

m0 = 3m

η4
0

= 0:2427m (10.22)

où m= ρ(LTW) est la masse de l’un des bras du diapason. L’équation du mouvement 10.19 est résolue
de façon triviale dans le cas de faibles forces de frottement. Cette limite correspond à la condition réaliste
γ�ω0. Dans ce cas, la dépendance temporelle dexL(t) est simplement enxL exp(iωt). De l’équation 10.19
on tire :

xL(t) = exp(iωt)(F=m0)=(ω2
0�ω2+ iγω) : (10.23)
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Finalement en combinant avec l’équation 10.20, la force de glissement devient :

FD(t) = im0γωxL(t) (10.24)

FD(t) commexL(t) présente un pic de résonance pour la fréquencef0. L’amplitudexL dexL(t) est donnée
par : jxL=xL0j= γω0[(ω2

0�ω2)2+ γ2ω2℄1=2
(10.25)

où xL0 = F=ω0=(ikstatγ) représente l’amplitude d’oscillation de la pointe à la résonance (i.e. pour ω =
ω0). L’équation ci-dessus montre que la réponse fréquentielle de ces amplitudes d’oscillation est de type
lorentzien avec un maximum pourω = ω0. Ce résultat est vérifié en routine avec une très grande précision
expérimentale comme le montre la figure 10.2.

Une résonance de type lorentzien peut être entièrement caractérisée par sa résonance, sa largeur à mi-
hauteur et son amplitude maximum. Nous définissons alors le facteur de qualitéQ tel que :

Q= f0=FWHM (10.26)

où FWHM est la largeur à mi-hauteur du pic de résonance lorentzien des amplitudes d’oscillation de la
pointe. Cette définition est pratique carFWHM et f0 sont contrairement àγ directement mesurables. À
partir de cette définition, nous pouvons relierγ à FWHM en résolvant l’équation enω : jxL=xL0j= 1=2. La
conditionjxL=xL0j= 1=2 permet de trouver les fréquences à mi-hauteur. Le résultatest alors :

γ = 2πFWHM=p3 : (10.27)

À la résonance, l’amplitude de la pointe et la force de frottement ressenties par le diapason sont données à
ω = ω0 par :

xL0 = [p3Q0=(ikstat)℄F (10.28)

FD0 = i[kstat=(p3Q0)℄xL0 : (10.29)

Notons quexL0 et FD0 sont déphasés deπ=2. L’équation 10.28 montre que, pour de petites pertes (i.e.
γ � ω0), le maximum d’amplitude de vibrationxL0 est proportionnel àQ0. Cela s’est avéré être le cas
expérimentalement pour un véritable diapason piézoélectrique en quartz [353,358]. L’équation 10.29 donne
la force de résistance ressentie par le diapason en fonctionde l’amplitude de vibration, elle ne dépend pas
de façon explicite de la force d’excitationF. Elle démontre en fait qu’un diapason peut être utilisé comme
un capteur de force dissipative. Cela est plus flagrant si l’on remarque que l’équation 10.29 est l’équation
d’un ressort avec une constante de raideur effectivek0 donnée par le terme entre crochets :

k0 = kstat=(p3Q0) : (10.30)

En excitant le diapason à sa résonance, cette constante de raideur effective est plus petite que la constante
de raideur statique d’un facteur

p
3Q0. PuisqueQ0 peut atteindre 103, les bras du diapason, qui sont très

rigides comparés aux leviers habituellement utilisés en microscopie à force atomique, peuvent donc être
« dynamiquement plus souples ». Comme nous le verrons bientôt, cette augmentation de la constante
de raideur effective est uniquement obtenue dans une bande de fréquences centrée surf0 et de largeur
fB = πFWHM=p3. La relation 10.29 montre également que l’on peut obtenir une information quantitative
sur le maximum de la force de frottementFD0 ressentie par le diapason. À la foisQ0 etxL0 sont des quantités
relativement simples à déduire de mesures indépendantes [353,358]. La valeur dekstat est aussi nécessaire
pour déterminerFD0. Elle peut être, ou calculée à partir de l’équation 10.6, ou directement déduite de
la mesure de la fréquence de résonancef0 en utilisant les équations 10.21 et 10.22. Les deux méthodes
donnent des valeurs dekstat cohérentes entre elles à quelques pour cent près.

Une telle analyse du modèle de l’oscillateur harmonique estvalable bien sûr pour les harmoniques
plus élevées des résonances de vibrations des bras. Dans ce cas, il faut remplacer dans toutes les équations
précédentes, l’indice 0 par l’ordre des harmoniquesn. Pour augmenter la sensibilité du détecteur de force,
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il peut être préférable de choisir un diapason fonctionnantsur ses harmoniques plus élevées. On s’en rend
compte en réunissant les équations 10.15, 10.26 et 10.30. Pour des harmoniques plus élevées, la constante
de raideur effective dynamique des bras vaut :

kn = k0(η0=ηn)2 = kstat(η0=ηn)2=(p3Q0) : (10.31)

On observe par exemple une augmentation de la sensibilité d’un facteur 300 par rapport àk0 en travaillant
à la cinquième harmonique. Une augmentation supplémentaire de la sensibilité est obtenue par le courant
piézoélectrique qui augmente proportionnellement avec lafréquence (i.e. voir partie 3). Puisque les har-
moniques supérieures sont plus élevées en fréquence que le mode fondamental dans le rapport(ηn=η0)2,
nous supposons que l’amélioration totale de la sensibilitédevrait être proportionnelle à(ηn=η0)4. Cela est
synonyme d’une augmentation d’un facteur 39 en travaillantau premier harmonique et d’environ 105 pour
le cinquième. Cependant, il serait nécessaire de redessiner les électrodes du diapason afin que l’harmonique
la plus élevée souhaitée, puisse être détectée. En écrivantl’équation 10.31 nous avons fait l’hypothèse im-
plicite que la largeur à mi-hauteurFWHM ne dépendait pas de la fréquence. Cette approximation est très
raisonnable carFWHM traduit les pertes mécaniques dues aux imperfections du quartz, de la fibre optique
et de la colle qui les maintient solidaires. Dans la configuration présente, de telles pertes ne sont pas censées
dépendre fortement de la fréquence si celle-ci reste inférieure auMHz.

La largeur de bande de détectionfB du diapason utilisé ici est obtenue grâce aux solutions transitoires
des équations du mouvement 10.19 en appliquant la force d’excitation à partir de l’instantt = 0. La vibra-
tion des bras diminuera librement avec une constante de tempsτ. Un tel temps de relaxation est directement
relié à la bande passante de détection caractéristique :fB = 1=τ. L’équation 10.19 devient alors une simple
équation différentielle linéaire ne comportant aucun terme de force excitatrice et dont la solution physique
est :

xL(t) = xL(0)exp[i(ω�2γ2=ω)t℄exp(�γt=2) : (10.32)

Cette solution correspond à une fonction oscillante (légèrement décalée en fréquence) dont l’enveloppe
décroît exponentiellement et dont la relaxation est donnéepar :

1=τ = γ=2 : (10.33)

D’après la définition deγ donnée par l’équation 10.27, la largeur de bandefB = 1=τ s’écrit :

fB = πFWHM=p3 : (10.34)

La décroissance exponentielle prévue par l’équation 10.32est en parfait accord avec les mesures de la dé-
croissance de l’amplitude de vibration des bras d’un diapason de quartz piézoélectrique [353,358] lorsque
l’on coupe l’excitation àt = 0. Les mesures (fig. 10.2) ont été réalisées avec un diapason commercial
brut.La fréquence de résonance de ce diapason est enregistrée grâce à un analyseur FFT (Standford Ins-
trument) en l’excitant par l’intermédiaire d’une source debruit blanc. De la mesure de la fréquence de
résonance (f0 = 32674 Hz) et de sa largeur à mi-hauteur (FWHM= 0:576 Hz), nous pouvons calculer le
facteur de qualité (Q0 = f0=FWHM= 56882). Pour mesurer la dépendance temporelle de la relaxation du
diapason, ses électrodes sont excitées avec une tension périodique de fréquencef0. Le courant piézoélec-
trique correspondant est mesuré avec démodulateur synchronisé sur la tension d’excitation. À l’instantt = 0
cette tension est nulle et le signal de sortie du démodulateur est enregistré en fonction du temps. Nous avons
tracé la courbe expérimentale ainsi que la décroissance théorique exp(�t=τ) où τ = p

3=(πFWHM). La
très bonne correspondance montre que le diapason peut être considéré comme un oscillateur harmonique
parfait.

Nous présentons maintenant les changements relatifs des mesures du signal piézoélectrique en fonc-
tion de la force de frottement ressentie par la pointe quand celle-ci est en interaction avec les forces de
cisaillement à proximité de l’échantillon. Tout ce que nousavons besoin de savoir pour l’instant est que le
signal piézoélectrique issu du diapason est proportionnelaux amplitudes de vibrationxL0. Nous le démon-
trerons dans le §suivant. Dans le mode normal de détection deforce, le diapason est excité mécaniquement
ou électriquement à la fréquence de résonance de son mode fondamental. L’essentiel est que l’excitation
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FIG. 10.2: Spectre de résonance d’un diapason
monté avec une fibre optique métallisée (diamètre
125 µm). Les points expérimentaux, sont à com-
parer avec la représentation de l’équation 10.25
(ligne continue). La fréquence f est celle d’un
piézo collé près de la base du diapason. L’ensemble
est refroidi à4;2 K, sous faible pression d’hélium
(10mbars). Le facteur de qualité est de 8096.

FIG. 10.3:Comportement en relaxation du signal
issu du diapason. L’instant t= 0 correspond à
l’arrêt d’excitation du diapason. Les points re-
présentent les données expérimentales et la ligne
continue le calcul théorique.

conduise à une force qui reste constante durant toute la mesure. Lorsque la pointe est loin de la surface
de l’échantillon,xL0 est maximum tout comme le signal piézoélectrique correspondant. Lorsqu’elle s’ap-
proche, l’amplitude du signal se réduit proportionnellement à x0. La force d’excitation reste constante
pendant l’approche de la pointe vers l’objet. En conséquence, la diminution des amplitudes correspond à
une diminution dans les mêmes proportions deQ0 comme le montre l’équation 10.28 et donc le rapport
xL0=Q0 reste constant. Ceci implique d’après l’équation 10.29 quela force de frottementFD0 détectée par le
diapason n’est pas affectée par l’interaction entre la pointe et l’échantillon. Il est important de comprendre
que le diapason réagit à cette force entre la pointe et l’échantillon tout en gardant la force de frottement
globale constante. Un système de contrôle de la distance pointe-échantillon basé sur l’utilisation d’un dia-
pason piézoélectrique fonctionne à force de frottement globale constante. Apparemment un tel système ne
peut pas nous renseigner sur les forces de friction qui existent entre la pointe et l’objet. Mais dans les faits,
la force de frottement totaleFD agissant sur le bras du diapason est la somme d’une force de résistanceFP

interne au système et d’une autre force de résistanceFS due à l’interaction entre la pointe et l’échantillon.
Lorsque la pointe est loin de la surface de l’objet, le système ne détecte que la force de résistance interne
nominale :FP0 =FD = F. Lorsque la pointe atteint le domaine d’interaction, la force de frottement agissant
sur le diapason estFP+FS= FD. Alors que la force globale est constante, ses différentes composantes se
modifient lorsque la pointe approche de l’objet. Cela nous conduit à écrire :

FS= FP0(1�FP=FP0) (10.35)

où FP0 = FD d’après l’équation 10.29. La nature de la force interne ne dépend manifestement pas de la
distance pointe-échantillon. C’est pourquoiFP diffère deFP0 seulement par le fait que l’amplitude de la
pointe se réduit avec l’approche. Nous pouvons alors écrireque l’amplitude de la force de résistance interne
change proportionnellement au signal piézoélectrique :

FP=FP0 =V=V0 (10.36)

V0 etV étant respectivement les signaux piézoélectriques détectés lorsque la pointe est loin de l’échantillon
et lorsqu’elle se trouve dans la région d’interaction. La force de cisaillement enregistrée par la pointe est
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alors :

FS= (1�V=V0)[kstat=(p3Q0)℄xL0 (10.37)

où Q0 est le facteur de qualité du diapason etxL0 l’amplitude des oscillations lorsque la pointe est loin
de l’objet. CommeQ0, xL0 et kstat sont des paramètres auxquels on remonte facilement, l’équation ci-
dessus permet de connaître quantitativement la force d’interaction entre la pointe et l’échantillon. Notons
que la connaissance de la valeur de la force d’excitation et des paramètres piézoélectriques du diapason
n’interviennent pas de façon explicite dans le calcul de cette force de frottement. Puisque le signal est
proportionnel à l’amplitude de flexion, nous pouvons ré-écrire l’équation 10.37 sous une forme dont nous
nous servirons souvent par la suite :

FS= (1�xL=xL0)[kstat=(p3QO)℄xL0 : (10.38)

10.2.4 Pourquoi utiliser un diapason plutôt qu’un simple levier?

L’analyse que nous venons d’effectuer étant valable pour unlevier, on pourrait penser qu’il suffit d’uti-
liser une poutre en quartz de la dimension de l’un des bras du diapason comme capteur de force. En fait,
si les conditions sont exactement les mêmes, le facteur de qualité du diapason est supérieur à celui d’un
levier. Un diapason est un système de deux poutres couplées oscillant en opposition. De ce fait, le centre
de masse reste immobile en dépit du mouvement des bras. Par contre, le centre de masse d’un bras unique
oscille et ce mouvement dissipe de l’énergie par l’intermédiaire du point d’ancrage. Cette source de perte
d’énergie n’existe manifestement pas pour pour un diapasonbien symétrique. La seule possibilité de perte
reste liée au matériau du diapason et à l’émission d’ondes acoustiques lorsque l’on opère dans l’air. Les
pertes dues au mouvement du centre de masse sont généralement importantes, se produisent au niveau du
point d’ancrage et réduisent le facteur de qualitéQ de plusieurs ordres de grandeur. Ceci explique aussi
pourquoi un diapason résiste bien aux vibrations extérieures. Si l’on ajoute une pointe sur l’un des bras du
diapason, la symétrie de répartition des masses est brisée ce qui entraîne un couplage avec le mouvement
du centre de masse. En pratique, la masse ajoutée, due à la pointe et la colle, ne représente que quelques
pour cent et en général n’amène pas de pertes d’énergie supérieures à celles occasionnées par la viscosité
en excès de la liaison entre pointe et bras du diapason.

10.3 Le courant piézoélectrique

Un diapason oscillant engendre entre ses électrodes des charges qui varient avec le temps. Ainsi, peut-il
être considéré idéalement comme un générateur de courant dont l’intensité est proportionnelle à l’amplitude
de la courbure mécanique des bras. Nous démontrons dans ce chapitre la relation entre l’amplitudexL des
oscillations de la pointe et le courant piézoélectrique induit par la flexion des bras du diapason.

Lorsque les bras du diapason se plient dans leur mouvement d’oscillation, une contrainte de tension
σσσ(x;y), longitudinale et orientée selon l’axeY, apparaît localement au point(x;y) de la coupe transversale
des bras. Cette contrainte induit à son tour une polarisation localep(x;y) du matériau piézoélectrique res-
ponsable du signal détecté sur les électrodes. La polarisation et les contraintes sont reliées par le tenseur
piézoélectrique[d℄ du matériau du diapason :p = [d℄σ [362]. Nous ne développerons pas la relation tenso-
rielle complète entrep etσσσ, le lecteur intéressé trouvera l’information dans la référence [362]. Nous nous
restreignons à un matériau piézoélectrique semblable au quartz (i.e.cristal trigonale de classe 32) et au cas
particulier où les axes de la figure 10.1 correspondent aux axesX,Y, et Z du cristal du diapason. Dans ce
cas, on mesure l’effet de la polarisationp orientée selon l’axeX, perpendiculairement aux contraintes de
tension et la relation tensorielle entrep etσσσ se réduit à une équation scalaire :

px = d12σyy =�d11σyy (10.39)

σyy est la seule composante non nulle deσσσ(x;y) (i.e. orientée selonY) et d11 est le module longitudinal
piézoélectrique. Nous avons besoin maintenant de connaître σyy en fonction de la courbure du brasxL
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FIG. 10.4:Coupe des bras du diapason dans le plan XZ de la figure 10.1. Lesdeux bras sont dessinés avec
leurs électrodes. La zone grisée correspond à un contact métallique et se trouve à un potentiel constant.
Les deux bras oscillent en opposition suivant l’axe X. Dans le plan YZ passant par chacun des bras en son
milieu, les contraintes et les efforts sont nuls. Le vecteurσσσ des contraintes de tension et de compression
est perpendiculaire au plan de la figure. Le vecteurp de la polarisation piézoélectrique correspondante
est orienté selon l’axe X. L’oscillation dans le temps dep induit un courant. Les lignes de champE sont
indiquées.

au niveau de la pointe. La loi de Hook, au point de coordonnées(x;y) de la coupe transversale des bras,
s’exprime localement par :

σyy=E = x
∂2u
∂y2 : (10.40)

Utilisons la relation 10.5 pouru(y). L’équation 10.40 se réduit alors à :

σyy(x;y) = 3ExL(L�y)x=L3 : (10.41)

Cette dernière relation montre que les contraintes de tension longitudinales sont les plus importantes dans
les plans suivants :y= 0 qui est le plan d’ancrage des bras etx=�T=2 qui est le plan des bords extérieurs
des bras. Il est alors possible de relier la polarisationp à xL. En particulier la composante selon l’axeX
vaut :

px(x;y) = 3d12ExL(L�y)x=L3 : (10.42)

Comme l’on s’y attendait, la polarisation induite par les charges locales est proportionnelle à l’amplitude
de la pointexL. La densité de courantjX(x;y) s’écrit :

jx(x;y) = ∂px

∂t
= iωpx(x;y) : (10.43)

La densité de courant maximum est prévue selon l’axeX aux points de coordonnées(y = 0;x = T=2) et(y= 0;x=�T=2). Le courant total collecté par une paire d’électrodes opposées est alors donné par :

Iarm = 2iωuL

W=2Z�W=2

dz

LZ
0

dy p(x= T=2;y) : (10.44)
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Nous avons supposé que les contacts métalliques recouvrentles bras en entier. Les deux bras du diapason
contribuent au signal, donc le courant total vautI = `Iarm. Après calcul de l’intégrale, le courant total par
unité de courbure du bras est donné par :

I
uL

= i2pi f03d11E
TW
L

: (10.45)

Pour le quartz,d11 = 2;31:10�12 C=N (oum=V de façon équivalente) etE = 7;87:1010 N=m2. Le courant
théorique détecté par un tel diapason serait alors :

I
xL

= 3:42f0(TW=L) en unités deA=m. (10.46)

Dans le cas particulier oùf0 = 33kHz, W = 0;4 mm, T = 0;6 mmet L = 4 mm, le courant collecté devrait
être de l’ordre deI=xL = 6;8 A=m. En pratique nous avons mesuréI=xL � 2 A=m. L’écart peut s’expliquer
par le fait que toute la surface piézo disponible n’est pas métallisée et qu’une partie du courant généré à
une électrode est réutilisée pour activer le bras opposé du diapason.

Exprimons maintenant en terme de courant la sensibilité du capteur de force basé sur le diapason. Nous
avons vu que la force de frottement due à l’interaction pointe-échantillon est donnée par l’équation :

FS= (1�xL=xL0)=(p3Q)kstatxL : (10.47)

On peut remplacerxL par son expression en fonction du signal d’intensité, on utilisekstat= (E=4)W(T=L)3

et 2π f0 = 01:0150(T=L2)(E=rho)1=2. On trouve alors que la force détectée est liée à l’intensitédu courant
par

FS
�=�

1� uL

uL∞

�
I

12
p

3Q

r
ρ
E

T
d12

: (10.48)

Il est intéressant de remarquer que les seuls paramètres géométriques intervenant dans la sensibilité à la
force de frottement est la largeurT des bras du diapason.

10.4 Détection et calibration du signal

Afin d’utiliser les diapasons comme capteurs de force, il estnécessaire de mesurer leur résonance
fondamentale en fonction de la force qu’on leur applique. Cela se fait soit en excitant mécaniquement le
diapason à sa résonance et en mesurant la tension induite, soit en le pilotant directement avec une tension
résonante et en enregistrant le courant induit. Nous montrons dans ce paragraphe comment réaliser au
mieux cette dernière méthode car elle fournit un système plus simple mécaniquement au prix de très peu
d’électronique. Lorsque les électrodesA etB de la figure 10.1 sont connectées à un oscillateur externe basse
tension, les bras du diapason sont entraînés dans un mouvement d’oscillation. Les bras peuvent être ainsi
pilotés à leur fréquence de résonance avec une tension d’excitationUexc. Le signal enregistré dans ce mode
opératoire est le courant alternatif traversant le diapason. Pour des fréquences éloignées des conditions de
résonance, le diapason et les électrodes ne sont rien d’autre qu’une capacitéCp (typiquement de quelques
pF pour des diapasons commerciaux à 33kHz). Le courant résultantIcapa= i2π fCpUexcaugmente de façon
linéaire avec la fréquence. Lorsque le diapason est excité àsa fréquence de résonance, le courant atteint
une valeur maximaleImax qui dépend de la résistance ressentie par le diapason. Ce maximum de courant
est le signal utile pour contrôler la distance pointe-échantillon. Par opposition à l’excitation mécanique, la
partie utile du signal dans ce mode opératoire interfère avec les pertes capacitives du fond continuIcapa. Ce
comportement du courant est décrit par l’équation 10.49 quiest obtenue à partir d’une analyse identique à
celle présentée dans la troisième partie. En écrivant que ladensité de courantj et le vecteur déplacement
électriqueD vérifient la condition∂D=∂t + j �= 0, nous trouvons que l’amplitude du courant à travers le
diapason vaut :

I = i2π f0(3d11E
TW
L

xL +CPUexc): (10.49)
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FIG. 10.5:Amplitude crête à crête du courant traversant le diapason enfonction de la fréquence de la
tension d’excitation Uexc maintenue constante (1 mV crête-crête). Les points représentent les données
expérimentales et la ligne continue l’approximation fournie par l’équation 10.50. En dehors des conditions
de résonance, le diapason se comporte comme une capacité. Laligne en traits discontinus représente le
courant Icapa le traversant.

Le premier terme entre parenthèses contient la force de cisaillement, son amplitude n’est importante que
proche des conditions de résonance. Par contre, le deuxièmeterme qui est le potentiel d’excitation est res-
ponsable du fond continu capacitif. Cela vaut la peine de remarquer que l’on ne peut pas réduire le fond
continu en diminuant la tension d’excitationUexc carxL est aussi proportionnel àUexc. Plutôt que d’utiliser
l’équation 10.49, nous avons préféré mesurer le courant pour une condition expérimentale caractéristique.
La figure 10.5 donne une mesure de ce courant traversant le diapason sur lequel est montée une fibre op-
tique taillée en pointe. Ces mesures ont été réalisées pour de nombreuxQ0 et pour trois diapasons de quartz
différents présentés dans le tableau 10.1 et nous avons trouvé queImax=Icapa� ` �= αQ0= f0 = α=FWHM
avecα �= 110 une constante dépendant de la nature du matériau du diapason. Le rapportImax=Icapa� `
représente le contraste entre le signal utile et les pertes en courantIcapa. PourQ0 = 2176, f0 = 33 kHz,
W = 0;4 mm, T = 0;6 mmet L = 4 mm, la mesure de ce rapport de contraste vautImax=Icapa� `�= 6;40,
le diapason étant excité avec une amplitude crête à crêteUexc de 1mV. Dans de telles conditions et loin de
l’échantillon, l’amplitude de vibration résonante de la pointe est d’environ 0;5 nmet les courants corres-
pondants étaient de 1,1nApourImaxà f0 et de 0;149nApourIcapaà 30kHz. Comme nous pouvons le voir
sur la figure 10.5, le profil du pic de résonance mesuré est une fonction asymétrique de la fréquence. Ceci
s’explique par le fait que la phase du courant piézoélectrique change de 180Æ lorsque la fréquence passe par
la résonance. Par contre le courant capacitif présente une phase constante et le résultat global correspond
à l’interférence de ces deux courants. On peut simuler simplement un tel comportement un écrivant une
équation phénoménologique similaire à l’équation 10.49 :

I
Icapa

= ����∆ γω0(ω2
0�ω2+ iγω) + `���� : (10.50)

Le premier terme du membre de droite est proportionnel aux amplitudes de vibration des bras du diapason
dans le rapport :∆2 = (Imax=Icapa)2� `. Le deuxième termè représente la contribution des pertes de
courant qui interfèrent avec le premier terme. La meilleureapproximation des données de la figure 10.5 est
obtenue pour les valeurs deQ, f0 et Imax=Icapaqui y sont indiquées.

Dans le but d’éliminer les effets des pertes dues à la capacité parallèle, nous avons utilisé le « circuit-
pont » de la figure 10.6. La tension d’excitation estVin Grâce au point de masse au centre, le transformateur
fournit deux ondes en opposition de phase. En ajustant de façon approximative la capacité variable, on peut
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FIG. 10.6:Circuit en pont d’excitation du diapason
et de détection des oscillations. La réponse de l’en-
semble est celle d’un circuit oscillantRLC série et
n’est due qu’au mouvement du résonateur. Le cou-
rant résultant est mesuré en fonction de la tension de
sortie Vout aux bornes de la résistance de charge Rg.

FIG. 10.7:Points de mesures de la réponse du
diapason. La ligne continue est l’approximation
déduite de l’équation (10.52). Cette réponse sy-
métrique contraste avec celle de la figure 10.5.

annuler le courant dans la capacité parallèle. Celle-ci estresponsable de la déformation de la résonance. Un
circuit amplificateur standard convertit le courant instantané en tension. Nous avons miniaturisé le circuit et
positionné l’amplificateur au niveau de la base du diapason afin d’éliminer tout problème dû à la capacité
des câbles. Le gain courant-tension (I �V) du circuit a été calibré de 0 à 100kHz et il est décrit par la
relation :

Zgain = Rg

1+(ωRgCg)2 (10.51)

oùω = 2π f est la pulsation,Rg = 9;51MΩ etCg = 0;260pF est la capacité parasite en parallèle avecRg.
Le gain résultant à 32;7 kHzest deZgain = 8;47MΩ. Le système de mesure étant calibré, l’impédance du
diapason peut être mesurée précisément. Nous avons testé undiapason nu dans les conditions ambiantes
(température et pression de la pièce). Un bruit blanc est appliqué au diapason et on enregistre tension de
sortie. Le rapport des tensions sortie/entrée est montré sur la figure 10.7. La réponse se rapproche bien de
la lorentzienne (ligne continue) définie par :

Vout

Vin
= A

( f0=Q) f[( f 2
0 � f 2)2+(( f0=Q) f )2℄1=2

(10.52)

avecA = 17;14, f0 = 32773;3 kHz et Q = 8557. Ce résultat montre que l’effet de la capacité parasite
a été annulé et l’oscillateur harmonique est un excellent modèle pour la réponse du diapason. Les va-
leurs deR, L etC du circuit équivalent peuvent être déterminées en comparant la forme de la courbe à la
formule du gain de l’amplificateur avec le résonateur RLC comme impédance d’entrée ; on obtient alors
R= Zgain=A= 0;49 MΩ, L = RQ=2π f0 = 20;5 kHz et C = 1=(4π2 f 2

0 L) = 1;14 f F . La résistanceR est
suffisamment importante pour qu’on l’attribue complètement à la dissipation mécanique associée au mou-
vement du quartz.

Une autre calibration importante est celle de l’amplitude des oscillations du diapason en fonction de
la tension de sortie, calibration que l’on caractérise par le paramètreα. Ce paramètre a été déterminé
en mesurant grâce à un interféromètre les amplitudes physiques des oscillations d’un bras du diapason
et en enregistrant en même temps la tension de sortie du système. Cette technique interférométrique est
décrite en détail dans les références [363, 364]. Nous montrons sur la figure 10.8 l’agencement optique
d’un interféromètre différentiel de Nomarski. Pour interpréter ces mesures, il est nécessaire d’établir une
relation entre la tension de sortie mesurée et l’amplitude d’oscillation du bras du diapason. La tension de
sortie ne traduit que les modes antisymétriques du diapason, Vout = C(x1� x2) où C est une constante et



202 CHAPITRE 10. DÉTECTION DES FORCES DE FRICTION

FIG. 10.8: Interféromètre différentiel pour la me-
sure de l’amplitude d’oscillation des bras du dia-
pason. Deux points lumineux (λ = 633nm) sont fo-
calisés l’un sur la base immobile du bras et l’autre
sur son extrémité oscillante. Les faisceaux réfléchis
sont collectés par un photodétecteur.

FIG. 10.9:Calibration du courant piézoélectrique
en fonction de l’amplitude des oscillations des bras
du diapason. Les points représentent les mesures et
la ligne continue est la droite de meilleure approxi-
mation linéaire conduisant à une pente de calibra-
tion de0;505nm=nA.

x1 et x2 sont les amplitudes des mouvements des deux bras. En alimentant le diapason avec une tension
externe comme dans nos expériences, seul le mode antisymétrique est excité : on a alorsx1 = �x2. Nous
définissons ainsiVout = 2Cx1 = x1=α. Notre calibration conduit àα = 59;6�0;1 pm=mV. En considérant
le diapason comme une source de courant, il est pratique d’écrire l’équation ci-dessus en terme d’une
résistance convertissant courant en tension,α = β=Zgain avecβ =0,505 m/A. Puisque la séparation des
charges dans le diapason dépend de l’amplitude, la calibration en terme de courant conduit à une mesure
précise de l’amplitude du mouvement des bras.

10.5 Limites thermodynamiques à la détection de force

Les limites fondamentales à mesurer la résonance sont définies par le bruit intrinsèque du système.
Nous pouvons déterminer ces limites expérimentalement en mesurant le bruit en sortie, la tension d’entrée
étant mise à la masse. Les mesures sont tracées sur le graphe 10.10 (cercles pleins). Une analyse du bruit du
circuit montre que les deux sources primaires de bruit sont le bruit de Johnson de la résistance(4kBTRg)1=2

enV=pHzet le bruit brownien associé à la dissipation mécanique dansle diapason, à l’image deRdans le
circuit RLCéquivalent : p

4kBTR
Zgain

R
( f0=Q) f[( f 2

0 � f 2)2+(( f0=Q) f )2℄1=2
(10.53)

kB est la constante de Boltzman,T est la température et tous les autres paramètres ont déjà étédéterminés
expérimentalement. Ces deux termes de bruit sont en quadrature.Dans ce modèle il n’y a pas de paramètre
ajustableet la courbe résultante est tracée en trait plein sur la figure10.10. Sur la base du bon accord
entre le modèle et les données, nous estimons que nous en savons suffisamment pour cerner définitivement
les limites fondamentales de l’utilisation d’un diapason en quartz pour la mesure de force. Nous nous
limiterons à apporter quelques résultats concernant le déplacement minimum détectable, la plus petite
force mesurable et la vitesse de mesure la plus rapide.

Le premier problème est donc le plus petit déplacement détectable. Le spectre de puissance du bruit
associé au diapason (i.e. le carré de l’équation 10.53) peut être intégré afin d’obtenir l’écart type du bruit
de tension qui vautVrms= 3;81µV,

V2
rms= 4kBTR(Zgain=R)2(π f0=2Q) : (10.54)
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FIG. 10.10:Spectre de bruit du diapason obtenu avec le pont de mesure (fig. 10.6). La tension d’excitation
VIN est reliée à la masse. La courbe en trait plein est le résultatdu modèle du bruit sans paramètre ajus-
table. L’accord entre expérience et théorie montre que le bruit a pour origine le bruit associé à Rg (le fond
continu) et le bruit thermique de l’oscillateur (pic).

Pour le relier au mouvement thermique des bras du diapason, nous avons pris la moyenne temporelle de la
définition vue auparavant qui relie la tension de sortie au mouvement des bras du diapason :

V2
rms= hC(x1�x2)2i=C2(hx2

1i+ hx2
2i�2hx2

1x
2
2i): (10.55)

Nous avons supposé que les bras n’étaient que très faiblement couplés et donc que leurs mouvements
thermiques étaient décorellés, ce qui nous donne :

V2
rms= 2C2hx2

1i: (10.56)

Grâce aux mesures par interférométrie, nous pouvons en déduire l’écart-type du déplacement du bras :

xrms=p2αVrms
�= 0:312pm: (10.57)

Cela représente les mouvements aléatoires, de l’un des brasdu diapason, dus aux fluctuations thermiques.
Avec cette valeur pourxrms, nous utilisons le théorème d’équipartition pour calculerune constante de
raideur effectiveK = kBT=2x2

rms� 40;2 kN=m. Cela revient exactement au même que de faire une analogie
entre l’énergie totale des bras 2(Kx2=2) et l’énergie de l’oscillateurLI2=2. Nous pouvons comparer cette
valeur expérimentale dek avec la valeur calculée de la constante de raideur d’un bras.La valeur théorique
est obtenue à partir de la formuleK = EWT3=(4L3) déterminée auparavant oùE = 7;87:1010 N=m2 est
le module de Young du quartz,W = 0;5 mmest la largeur,T = 0;65 mm l’épaisseur etL = 3;85 mm la
longueur d’un des bras du diapason. Avec ces valeurs, nous obtenonskstatic= 47 kN=m ce qui correspond
relativement bien avec nos résultats expérimentaux.

L’énergie thermique peut être considérée comme une force effective qui agit sur le diapason. Cette force
possède un spectre de puissanceSF (N2=Hz) plat et on peut l’obtenir à partir de l’équation :

x2
rms= ∞Z

0

SF

���� f 2
0=K

f 2
0 � f 2� i( f f0=Q) ����2 d f: (10.58)

En calculant l’intégrale et en utilisant une nouvelle fois le théorème d’équipartition, on obtient :

S1=2
f =p

2=π f0Q(kBT=2xrms) = 0:44 pN=pHz : (10.59)
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Il est important de noter que la sensibilité à la force est unefonction de la bande passante. Le rapport signal
sur bruitS=N, en tant que mesure de la bande passante∆ fB, s’exprime comme suit :

S
N

= 1
β

�
Q
K

�
FSs

4kBT

�
∆ fB
Rg

+ Q
Zr

Z f 0+∆ fB=2

f 0�∆ fB=2

( f f0=Q)2( f 2
0 � f 2)2+( f f0=Q)2

d f

� : (10.60)

Le numérateur représente simplement la réponse du système àune force résonanteFS et le dénominateur est
la somme quadratique de deux termes de bruit. Nous avons écrit queRétait égal àZr=Q oùZr = (L=C)(1=2)
est l’impédance à la résonance des composantes inductive etcapacitive du résonateurRLC. L’intégrale a
une solution analytique siQ� 1. Cette condition est toujours réalisée dans les cas pratiques. Le résultat se
simplifie alors :

S
N
�= (Q=K)(FS=β)p

4kBT
p(∆ fB=Rg)+( f0=Zr)arctan(∆ fBQ= f0) : (10.61)

Cette équation est très utile car elle montre directement commentS=N varie en fonction deQ, Rg et ∆ fB.
Deux cas limites peuvent être envisagés. Dans le cas de faible bande passante où∆ fB � f0=Q, le bruit
est essentiellement dû au mouvement brownien du diapason lui-même, comme on s’y attendait. Le rapport
signal sur bruit augmente proportionnellement àQ1=2 :

S
N

= (Q=K)(FS=β)p
4kBT∆ fB

p
1=Rg+Q=Zr

� 1
β

FS

K

s
QZr

4kBT∆ fB
: (10.62)

Ce cas offre une sensibilité maximum mais correspond évidemment à la réponse la plus lente. Le bruit
est essentiellement dû à l’impédance résonante du diapasontant que cette dernière est inférieure de façon
significative àRg. Le critère est valable jusqu’à des fréquences de l’ordre de:

∆ fB � f0
Q

r
Q

Rg

Zr
�1 : (10.63)

Il s’agit clairement du cas de la figure 10.10. On aurait préféré que le bruit soit toujours dû au bruit ther-
mique du diapason, mais, lorsque l’on travaille avec une bande passante plus élevée, le bruit associé à
Rg devient prépondérant. C’est le deuxième cas limite correspondant à des larges bandes passantes où
∆ fB � f0=Q. On a alors :

S
N
� (Q=K)(FS=β)p

4kBT
p

∆ fB=Rg)+(π=2) f0=Zr
: (10.64)

On peut remédier au problème du bruit en augmentant la valeurdeRg ; cependant on dégrade par ce biais
le temps de réponse de l’amplificateur du fait de sa capacité parasiteCg. En fin de compte le choix de
Rg résulte d’un compromis entre la rapidité de la réponse et un rapport signal sur bruit important. Nous
estimons queRg� 10MΩ est un choix raisonnable pour notre système.

10.6 Détection des forces de friction et de cisaillement

Les diapasons sont habituellement utilisés comme capteur de force en fixant une sonde appropriée sur
l’un de ses bras. La mesure est réalisée en excitant à la résonance, à amplitude de force constante et en
enregistrant la réponse en fonction de la distance pointe-échantillon. Le mouvement d’oscillation de la
pointe peut être soit parallèle, soit perpendiculaire à la surface. En microscopie optique en champ proche,
la pointe oscille parallèlement à la surface, comme pour lesapplications en nano-tribologie. Lorsqu’elle
s’approche de la surface, elle ressent à la fois des forces deréaction et de dissipation d’où une diminu-
tion de l’amplitude de vibration et un déplacement de la fréquence de résonance du diapason, comme le



10.6. DÉTECTION DES FORCES DE FRICTION ET DE CISAILLEMENT 205

f (Hz)

32550 32600 32650 32700

A
m

pl
itu

de
,  

p.
 to

 p
. (

pm
)

0

20

40

60
Z = 22 nm

2.4 nm
0.5 nm

5.3 nm

f (Hz)
32500 32600

fm
/H

z
1/

2

0

50

100

FIG. 10.11:Courbes de résonance du diapason au niveau de la pointe pour différentes distances Z pointe-
échantillon. Les mesures ont été réalisées sans boucle de contrôle. La distance Z est prise par rapport au
point où, sous une tension de50 mV, un courant tunnel de1 nA passe entre la pointe en or et une surface
plane au niveau atomique de graphite pyrolithique (HOPG) hautement orienté. L’expérience s’est déroulée
sous vide poussé (10�7 mbar) et à température ambiante. La sonde est obtenue à partir d’un fil d’or de
25µm de diamètre taillé en pointe et elle dépasse du bras du diapason de75µm. Les lignes continues sont
une approximation des mesures obtenues à partir de l’équation 10.52. La mesure du bruit obtenue lorsque
la pointe est complètement en retrait, est indiquée dans l’encart.

montre la figure 10.11. Tous les spectres des résonances du diapason sont très bien approchés par celui
d’un oscillateur harmonique forcé, ce qui laisse supposer qu’il n’y a pas d’effet non linéaire même lorsque
la pointe est en interaction tunnel avec l’échantillon (à partir de 0;5 nm). Cela écarte l’idée [365] que la
pointe touche parfois l’échantillon. Une approximation par une courbe de Lorentz donne l’amplitude de la
pointe à la résonance, la fréquence de résonance et le facteur de qualité.

La figure 10.12 montre ce qui se passe lorsque la pointe s’approche de la surface, l’évolution de l’am-
plitude d’oscillationx(z) et le glissement de la fréquence de résonance∆ f (z) par rapport à la fréquence
f0 où le diapason est très loin de la surface. Ces données ont étéenregistrées à température ambiante et
sous vide poussé (10�7 mbar), l’amplitude est de 17;7 pm. La sonde est une pointe deSTMen or et ef-
filée ; l’échantillon est du graphite pyrolithique hautement orienté et clivé juste avant les mesures. Cette
configuration favorise un effet tunnel entre la pointe et l’échantillon ce qui permet de connaître l’instant
où la pointe entre en contact avec la surface. Le courant tunnel est également tracé sur la figure 10.12.
La hauteur de la pointe au-dessus de l’échantillon est déterminée d’après le contact des deux éléments, le
contact étant défini par le courant tunnel. Ces données écartent complètement l’idée [365] que la courbe
d’approche implique un contact entre la pointe et la surface. Les courbes ont été obtenues en boucle ouverte
(pas de contre-réaction) en vérifiant la réponse du diapason, le système de positionnement restant lui à une
hauteur constante au-dessus de la surface. Notons que les forces dissipatives dominent quasiment tout le
long de la courbe d’approche alors que le déplacement de la fréquence de résonance devient important
(i.e. plus grand que la largeur de la résonance) seulement à quelques nanomètres de la surface. Ce fait
est déterminant pour l’analyse qui suit. Nous discuterons de la nature des forces mises en jeu dans cette
expérience. Nous n’avons pas tracé la dépendance deQ en fonction dez car nous avons établi queQ était
rigoureusement proportionnel à l’amplitudex de la pointe (voir fig. 10.13). La dépendance linéaire deQ
en fonction dex est une condition prérequise pour utiliser les formules présentées dans ce travail et qui
sont basées sur l’hypothèse de l’oscillateur harmonique amorti. Il est en particulier facile de démontrer
que si la force d’amortissement intervenant dans l’équation de l’oscillateur harmonique n’est pas de nature
visqueuse, c’est-à-dire s’il n’y a pas de relation linéaireavec la vitesse d’oscillation des bras, alors le fac-
teur de qualitéQ n’est pas non plus proportionnel à l’amplitude des oscillations. Les mesures présentées
auparavant nous assurent que, premièrement, le diapason fonctionne toujours en régime linéaire et que,
deuxièmement, les forces de frottement entre la pointe et l’échantillon sont d’origine visqueuse. C’est net-
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FIG. 10.12:Glissement de la fréquence et amplitude du maximum des oscillations de la pointe en fonction
de la distance pointe-échantillon. Notons que le glissement de fréquence n’intervient que dans les derniers
nanomètres de l’approche. Il est mesuré par rapport à la fréquence de résonance lorsque la pointe est
complètement éloignée. Les conditions expérimentales sont les mêmes que celles de la figure 10.11. Le
courant tunnel utilisé comme indicateur de la distance absolue pointe-échantillon est également tracé.
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FIG. 10.13:Représentation en échelle de gris de tous les spectres de résonance mesurés en fonction de
la distance pointe-échantillon dans les mêmes conditions que celles de la figure 10.11. La figure de droite
montre que le facteur de qualité est tout à fait proportionnel aux amplitudes de la pointe.

tement différent d’une friction directe avec contact entredeux solides qui ne dépend pas de la vitesse mais
plutôt de la force de charge normale. Donc les forces dont nous parlons ici ne sont pas de façon évidente
liées à un mécanisme du type glissement-adhérence comme pour les frottements de contact entre deux so-
lides. Il est possible de déterminer à la fois les forces de cisaillement et de friction d’après le déplacement
et le changement d’amplitude.

Fshear(z) = 2kstat
∆ f
f0

x(z) : (10.65)

Cette force est une force de rappel le long de l’axeX de la pointe. Son origine physique est élaborée en
détail dans la référence [366]. Pour écrire l’équation 10.65 nous avons supposé que le déplacement en
fréquence était très inférieur àf0. Les forces de friction agissant sur la pointe sont identiques à la force de
frottement effective visqueuse que nous avons tiré du modèle de l’oscillateur harmonique forcé. Elle est
donnée par :

Ff riction(z) = i

�
1� x

x0

�
kstatp
3Q0

x0 : (10.66)

En appliquant ces deux égalités à l’approximation des valeurs dex et ∆ f obtenues par la mesure de la
résonance du signal issu du diapason, on obtient l’évolution des forces de friction et de cisaillement en
fonction de la distance pointe-échantillon. Le résultat (fig. 10.14) montre que la pointe ressent ces forces
sur des distances supérieures à 15nm. Nous ne nous attendions pas à ce résultat car nous opérions dans
un vide poussé. Il faut également garder à l’esprit un autre point important, à savoir que les amplitudes
d’oscillation de la pointe étaient inférieures à 0;05nm. Cela signifie que la pointe ne pourra jamais toucher
accidentellement la surface de l’échantillon pendant ses excursions périodiques. Nous écartons donc toutes
les tentatives d’explication trouvées dans la littérature[365] pour justifier que l’interaction entre la pointe
et l’échantillon se faisait par contact mécanique. Nous voudrions également faire remarquer que toutes les
courbes d’approche ont été réalisées en approchant la pointe de l’échantillon. La courbe obtenue quand
elle s’éloigne ne se superpose pas à la courbe d’approche dans la zone d’effet tunnel dans le cas de la
surface de graphite. Ce comportement d’hystérésis est assez prononcé avec des échantillons de graphite et
il est quasiment absent sur des semi-conducteurs deGaAsclivé. Nous attribuons pour le moment l’exis-
tence de cet hystérésis au fait que le graphite se compose de plusieurs couches empilées, ce qui le rend
beaucoup plus élastique, le long de la normale à sa surface, que leGaAS. Remarquons qu’en dépit de sa
taille relativement grande, le diapason permet de mesurer àla fois les forces de friction et de cisaillement
avec un niveau de bruit aussi petit que lepN. La figure 10.15 montre comment se modifie la résonance du
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FIG. 10.14:Forces de friction et de cisaillement (i.e. forces de frottement) agissant sur la pointe lorsque
celle-ci s’approche de la surface de l’échantillon. Les valeurs sont obtenues d’après les amplitudes de la
pointe et le glissement de fréquence (fig. 10.12) et d’après les équations (10.65) et (10.66).

diapason sous l’effet d’une très petite force de friction. Il est clair que cette force peut être mesurée avec
une résolution meilleure que 1pN. Des mesures de force de friction aussi faibles sont à notre connaissance
sans précédent et sont supérieures de 2 ou 3 ordres de grandeur à celles obtenues avec desAFM standards.
Elles sont aussi meilleures que celles obtenues grâce à la technique de la microbalance en cristal de quartz
utilisée en science des surfaces. Le diapason offre donc de grandes possibilités pour l’utilisation en micro-
scopie de forces de friction et de cisaillement en nano-tribologie. De plus, c’est la seule technique que nous
connaissons où ces forces peuvent être mesurées d’abord sans contact réel et ensuite à n’importe quelle
distance de l’échantillon. Il est également intéressant detracer la dépendance du terme d’amortissement
γ = 2π f=(Qp3) de l’oscillateur harmonique forcé en fonction dez. Dans cette relation à la foisQ et f dé-
pendent dez. Remarquons aussi que le facteur d’amortissement semble augmenter exponentiellement avec
la distance pointe-échantillon. L’origine physique de ceteffet est discuté dans la ref. [366]. Nous pouvons
déduire de cette observation que le nombre de possibilités de collisions participant à l’amortissement aug-
mente exponentiellement au fur et à mesure que la pointe se rapproche. Un tel comportement serait attendu
dans la zone d’effet tunnel. Nos mesures indiquent cependant que nous sommes la plupart du temps en
dehors du régime tunnel et cela ne peut donc pas en être l’explication.

Effet de la longueur de la pointe

Il est important que la pointe reste rigide à la fréquence de résonance afin d’assurer un amortissement
maximum du diapason. Dans nos mesures actuelles, la pointe est un fil d’or taillé en pointe de 25µmde
diamètre. Du fait de ce diamètre particulièrement petit, ilest important que la partie libre de la pointe
dépassant du diapason soit aussi courte que possible. La constante de raideur statique de la pointe doit être
beaucoup plus grande que celle du bras du diapason. Dans le cas d’une pointe cylindrique, la constante de
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FIG. 10.15: Courbes de résonance pour de très
faibles valeurs de la force de friction entre la pointe
et l’échantillon. Elles montrent clairement qu’une
sensibilité à ces forces inférieure à1 pN est acces-
sible. La force de friction est déduite de l’équation
(10.66).

FIG. 10.16: Évolution du paramètre d’amortis-
sementγ de la friction ressentie par le diapa-
son lorsque la pointe approche de la surface de
l’échantillon. Les conditions expérimentales sont
celles de la figure 10.11.γ intervient dans l’am-
plitude par le biais de l’équation (10.25). On note
qu’il augmente de façon exponentielle lorsque la
distance pointe-échantillon diminue.

raideur est donnée par :

kprobe= 3πEprober4

4`3 : (10.67)

où r représente le rayon du fil et` la longueur de la partie libre dépassant du bras du diapason.Pour l’or,
le module de Young vautEprobe= 8:1010 N=m2. La figure 10.17 montre une courbe d’approche lorsque
cette condition n’est pas remplie. La longueur de la pointe est alors dè = 200µmce qui donnekprobe=
572N=m� kstat (� 40 kN=m). Cette courbe d’approche est clairement différente de celle présentée par
la figure 10.13 avec une longueur de pointe plus courte (`= 75 µm). La vérification de la dépendance de
Q en fonction de l’amplitudex à la résonance exhibe clairement deux régimes différents. Dans chacun
de ces régimes le résonateur se comporte comme un oscillateur harmonique amorti de façon visqueuse.
Lorsque la pointe, éloignée au départ, s’approche (pointA sur la figure 10.17), le facteur de qualité de
la résonance diminue comme prévu. À environ 50nm du contact pointe-échantillon (défini par mesure
de l’effet tunnel), il inverse la tendance et commence à augmenter au fur et à mesure quez diminue.
Ce revirement intervient dans la région indiquée par la lettre B sur la figure 10.17. Le facteur de qualité
augmente ensuite linéairement jusqu’au point de contact tunnel (pointC). Nous déduisons de ces mesures
que les forces de cisaillement au pointB sont suffisamment importantes pour que la sonde commence à
se courber de manière élastique. De ce fait l’excursion de lapointe est plus petite et avec elle les frictions
au niveau de l’échantillon. Plus la pointe est rapprochée, plus les forces de rappel sont importantes et plus
la pointe se courbe au détriment des amplitudes d’oscillation à son extrémité. La contribution aux pertes
totales des frottements de la pointe se réduit en conséquence, conduisant à une augmentation deQ vers le
pointC.

10.7 Réponse de la boucle fermée

Le dernier problème concerne la vitesse à laquelle les mesures peuvent suivre les variations de la force.
Les cartographies de forces surfaciques sont réalisées en faisant fonctionner le système en boucle fermée
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FIG. 10.17:Mêmes courbes que celles de la figure 10.13 mais avec une pointe dépassant du bras du dia-
pason de200 µm (75 µm dans l’autre cas). Si la longueur de la pointe est trop longue, sa constante de
raideur devient trop faible par rapport à celle du diapason.Lorsque les forces de cisaillement deviennent
trop importantes, l’extrémité de la pointe est immobile et le système pointe-diapason s’apparente à des
ressorts en série qui résonnent à une fréquence plus élevée.Ce comportement est clairement mis en évi-
dence sur le graphe en échelle de gris. La courbe de Q montre qu’il y a deux régimes d’amortissement
visqueux distincts dépendant du fait que la pointe est en mouvement libre ou bien qu’elle est retenue par
son interaction avec la surface.

avec une contre-réaction et en choisissant comme signal de référence soit l’amplitude, soit la phase, soit
une combinaison des deux. Lorsqu’on utilise des leviers de silicium conventionnels [367], on doit recourir
à des techniques de rétroaction en boucle fermée basées sur la phase de sorte que le système réagisse
plus vite que le temps de réponse du résonateur en boucle ouverte à savoir 1=τ = π f0=Q. Ces techniques
ont été aussi employées avec succès pour des systèmes utilisant des diapasons [356, 368, 369]. Cependant
nous montrerons par la suite qu’une simple boucle de contre-réaction proportionnelle intégrale (PI) est
suffisante pour la plupart des utilisations de diapasons. Nous justifierons cette observation expérimentale
par une brève discussion théorique.

Les expériences sont menées à température ambiante et sous pression atmosphérique. Pour plus de
clarté, la figure 10.18 donne le schéma expérimental. Une fibre optique taillée en pointe est montée sur le
diapason de sorte à fonctionner en microscopie optique en champ proche. La réponse en boucle ouverte du
diapason chargé correspond à l’équation 10.52 avecf0=2Q= 8 Hz soit τ = 20 ms. Le diapason est excité
à sa résonance par une tension de fréquence et d’amplitude fixes et le courant résultant est mesuré avec le
circuit de la figure 10.6. La sortie est envoyée sur un amplificateur synchrone dont la phase se réfère à celle
du diapason à la résonance. La sortie « X » du détecteur synchrone alimente une électronique de rétroaction
classique (PI) qui ajuste la position de la pointe au-dessusde la surface. Le point de fonctionnement de la
rétroaction est ajusté de sorte que la pointe se trouve toujours à environ 10nmde la surface. Pour tester la
réponse du système en boucle fermée, la position verticale de l’échantillon est volontairement modulée à
100Hz par un créneau de 1nmde hauteur. La figure 10.19 montre la sortie de l’électronique de contrôle
qui suit clairement le signal de 100Hz. Le temps de montée de la réponse est de l’ordre de 0;5 mssoit 40
fois plus rapide que la réponse en boucle ouverte. Nous ne pouvons pas aller plus vite et nous pensons que
cela provient de résonances dans le système de positionnement mécanique ; cependant il est clair qu’une
simple électronique de contrôle (PI) fournit un système d’asservissement en boucle fermée stable et qui
peut fonctionner à des vitesses beaucoup plus élevées qu’enboucle ouverte.

Nous présentons maintenant une justification théorique simple de ce résultat expérimental. Considérons
le diapason et l’amplificateur synchrone comme un seul système. L’amplificateur synchrone démodule le
signal issu du diapason, fournissant une tension continue àpartir d’une tension alternative. La fonction de
transfert d’un oscillateur harmonique démodulé à sa fréquence de résonance est un filtre passe-bas à pôle
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FIG. 10.18:Représentation schématique du système de contrôle. Le diapason est excité à sa fréquence de
résonance par un générateur de tension Vin. Le courant résultant est démodulé grâce à un amplificateur
synchrone et réinjecté dans l’électronique de contrôle quipilote un amplificateur haute tension. La boucle
est fermée par l’intermédiaire d’un dispositif d’entraînement piézoélectrique qui permet d’ajuster la dis-
tance pointe-échantillon. La force d’interaction entre lapointe et la surface contrôle la totalité du courant
généré par le diapason.

FIG. 10.19:Ces deux figures présentent la réponse de la boucle de contre-réaction à une modulation en
créneaux à100Hz et à1 nm de la distance pointe-échantillon. La ligne continue indique l’entrée et les
points la réponse. Le cadre de droite donne une vue agrandie de celui de gauche. Le temps de réponse
du système est de l’ordre de0;5 ms ce qui est plus rapide que celui du résonateur en boucle ouverte. Les
données proviennent de la référence [370].
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FIG. 10.20:Schéma de la boucle de rétroaction donnant la fonction de transfert du diapason et du détecteur
synchrone suivi par une contre-réaction proportionnelle intégrale. La tension de sortie alimente l’ampli-
ficateur haute-tension du dispositif piézo d’entraînementen Z qui ajuste la distance pointe-échantillon en
fonction de la force ressentie par la pointe.

unique présentant la réponse :

T( f ) = (i=τ)=(2π f + i=τ) : (10.68)

τ étant donné ci-dessus. Le système de contrôle est maintenant celui d’un système classique d’asservisse-
ment où l’ensemble à contrôler réagit comme un filtre passe-bas à pôle unique. Ce problème est très bien
documenté dans la référence [371]. L’électronique de contrôle optimale pour ce système utilise une contre-
réaction PI. La réponse pour le système en boucle fermée est obtenue en calculantVout=Vin ; on établit
l’équation pour la fonction de transfert de l’ensemble du système en boucle fermée :

Vout = (Vin�Vout) i=τ
2π f + i=τ

�
P+ I�i2π f

� : (10.69)

La résolution deVout=Vin dans le domaine temporel conduit à une fonction de transfertde la boucle fermée
proportionnelle à exp(�Γt� iΩt). Lorsque les valeurs deP etI sont optimisées telles queI =(1+P)2=(4τ),
nous obtenons les relationsΓ=(1+P)=(2τ) etΩ= 0. SiI =(1+P)2=2τ, nous obtenons une bonne réponse
de la rétroaction à une perturbation du type échelon et on a alorsΓ = (1+P)=2τ = Ω. Notons que si l’on
augmententP et I le système répond plus vite et reste stable.

Des complications apparaissent avec cette analyse simple car Q et f0 dépendent de la hauteur de l’os-
cillateur par rapport à la surface. Ces complications réduisent la vitesse de réponse maximale que l’on peut
atteindre uniquement lorsqu’elles introduisent un retardde phase supplémentaire dans le circuit de rétro-
action. Si seul le facteur de qualitéQ du résonateur change, le diapason se comporte encore comme un
filtre passe-bas à pôle unique et aucun retard de phase supplémentaire n’est introduit. Quand la fréquence
de résonance se déplace versf + ε, la réponse démodulée devient :

T( f ) = 1
2

�
i=τ

2π( f � ε)+ i=τ
+ i=τ

2π( f + ε)+ i=τ

� : (10.70)

La réponse en boucle fermée de ce système conserve la même formee�Γte�Ωt avec la modification sui-
vante :

Γ = (1+P)
2τ

et Ω� (1+P)
2τ

s
1+�2πε

2τ(1+P)�2 : (10.71)

Cette simple analyse montre clairement l’origine des oscillations de boucle fermée qui accompagnent nor-
malement un changement de fréquence du résonateur. Cela revient à augmenter le gain d’intégration de
sorte que la boucle de contrôle soit déséquilibrée. Cet effet n’est pas important tant queε < (1+P)=(4πτ)
c’est-à-dire, dans l’expérience précédente, tant queε < 300Hz. Cette condition est satisfaite même pour le
décalage en fréquence maximum de la figure 10.12. La situation est différente pour des applications basées-
sur des leviers de silicium très sensibles pour lesquels lesamplitudes de mouvement et les glissements en
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fréquence sont plus importants et les bandes passantes de laboucle fermée sont intentionnellement petites.
Les glissements de la fréquence de résonance deviennent évidemment un problème sérieux pour ces leviers
de silicium et des solutions utilisant une détection sensible à la phase sont nécessaires [367]. Cependant,
comme nous l’avons vu plus haut, les capteurs à base de diapason ne souffrent pas de ce problème et par
conséquent une simple boucle de contrôle PI suffit.

Il est clair qu’avoir une sonde avec un très haut facteur de qualité offre l’avantage de pouvoir mesurer
de très faibles forces. D’après l’analyse du bruit ci-dessus, lorsque l’on fait les mesures avec une boucle
fermée significativement plus rapide que la réponse en boucle ouverte, le rapport signal sur bruit varie
commeQ=(∆ fB)1=2. Ceci laisse fortement supposer que l’on n’aurait pas intérêt à réduireQ si l’on souhaite
balayer rapidement. Il est beaucoup plus efficace de maximiser Q et de réaliser un système de contrôle
correct puisque la sensibilité au bruit n’augmente qu’en fonction de la racine carrée de la bande passante
désirée.

10.8 Conclusion

En résumé, nous avons montré quelques limites fondamentales à l’utilisation des diapasons en quartz
comme capteurs de force en microscopie à balayage de sonde. Àla température ambiante et sous pression
atmosphérique, ces capteurs de force présentent un seuil debruit de 0;4 pN=pHz et un écart-type pour
le mouvement thermique de seulement 0;2 pm. Nous avons montré que le facteur de qualitéQ devait
toujours être maximisé afin d’obtenir la plus grande sensibilité et que cela ne dégrade aucunement le temps
de réponse de la mesure lorsque le diapason est monté dans uneboucle fermée classique. Finalement la
rétroaction proportionnelle intégrale est un système de contrôle stable permettant de réaliser des mesures
plus rapides que le temps de réponse de ces résonateurs en boucle ouverte car leurs amplitudes de vibration
et le glissement en fréquence induit par la force sont relativement faibles.
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