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INTRODUCTION GENERALE

Introduction générale

Dés la réalisation du premier transistor’ semiconducteur bipolaire en décembre 1947
par John Bardeen, William Shockley, et Walter Brattain, la course a la miniaturisation a
constitué un véritable leitmotiv chez les concepteurs de puces électroniques. Ainsi, le premier
microprocesseur d’Intel, le 4004, congu en 1971, comptait 2300 transistors répartis sur une
surface de 13,4 mm’. Aujourd’hui, le nouveau processeur PowerPC G5 de Macintosh en
abrite 58 millions sur 118 mm?, soit une multiplication de la densité d’intégration par 2860 en
un peu plus de 30 ans. La technologie de fabrication du processeur PowerPC G5 est basée sur
un procédé CMOS?® SOP’, caractérisé par une largeur de grille de transistor de 0,13 pm. Il est
fort probable que pour les processeurs de demain, les dimensions de ces composants
franchissent la barre mésoscopique de moins de 0,1 um. Il reste qu’en abordant 1’échelle
nanomeétrique, les concepteurs de puces se heurtent & de nouvelles difficultés, contrariant les
prévisions de la loi de Moore®. En effet, cette limite laisse entrevoir d’autres effets physiques,
qui sont prédominants a cette échelle (mécanique quantique, physique des surfaces et
interfaces...). Ces concepts doivent étre pris en compte si I’on souhaite travailler dans le
domaine de la physique des nanostructures, et des nanotechnologies’. Mais qu’entend-t-on par
les nanotechnologies ? De nombreux scientifiques la définissent comme 1’ensemble des
sciences ayant pour objet de concevoir, fabriquer et utiliser des structures d’une dimension
allant de I’échelle atomique jusqu’a environ 100 nanomeétres.

Ainsi, depuis quelques années, au méme titre que la nanoélectronique silicium, sont
apparus les termes d’électronique moléculaire, nanomanipulation, nanotribologie... Le
domaine des microsystémes, référencés également sous ’acronyme de MEMS®, n’est pas
épargné par cette volonté de miniaturisation. En effet, alors que le marché des MEMS n'est
pas encore totalement établi, on voit déja apparaitre les nanosystemes (NEMS”). Revenons
briévement sur I’historique et ce que I’on désigne par les microsystémes. Les premiers
démonstrateurs sont apparus au début des années 1980 dans des centres de recherche
académique situés aux Etats-Unis et au Japon (ou ils sont référencés sous le terme de
micromachines). Ces dispositifs sont nés de la volonté d’intégrer sur une méme plaque de
silicium, des capteurs, des actionneurs (éléments mécaniques, engrenages et moteurs... ), avec
leur électronique de traitement du signal, et ce en s’appuyant uniquement sur les techniques
de fabrication de la microélectronique. Ainsi, on définit un microsystéme comme étant un
dispositif multifonctionnel, dont le volume est inférieur a quelques centaines de mm’, capable
de détecter des grandeurs physico-chimiques, traiter les informations captées, les
communiquer a I'extérieur et déclencher des actions. Parmi les principaux avantages attribués
aux microsystémes par rapport a des systemes €quivalents macroscopiques, on peut citer la
miniaturisation des dispositifs (encombrement restreint, sensibilit¢é accrue, basse

! Transistor : abréviation de Transconductance resistor

2CMOS : Complementary Metal Oxide Semiconductor.

3801 : Silicon On Insulator

* Gordon Moore, cofondateur de la société Intel, affirma en 1965 que la capacité de traitement
des circuits intégrés (i.e. la densité d’intégration des transistors) doublerait tous les 18 mois.

> Le terme « nanotechnologie » fut utilisé pour la premiére fois en 1974 par Norio Tanigushi.
MEMS : Micro Electro Mechanical Systems

"NEMS : Nano Electro Mechanical Systems
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consommation... ), la possibilité de fabrication collective (bas cofit), et I’intégration avec les
circuits intégrés. L’ ensemble de ces caractéristiques a suscité deés lors un vif intérét au sein de
la communauté scientifique internationale, puis de la part des industriels. Ainsi, les premiéres
applications industrielles ont commencé a voir le jour vers la fin des années 1980. Parmi les
exemples les plus notables, on peut citer les micro-accélérometres, dont le produit ADXL
150®, pilotant le déclenchement des coussins gonflables des véhicules automobiles, et le
systéeme DLP™ de projection vidéo miniaturisé.

Outre les deux applications relevées précédemment, on trouve également des MEMS
dans le domaine des périphériques informatiques et notamment pour des tétes d’impression a
jet d’encre et les tétes de lecture de disques durs. Des MEMS sont également développés pour
des applications ayant trait au domaine médical : il s’agit de dispositifs capables de détecter
de tres faibles accélérations afin de rendre les pacemakers auto-adaptables aux différentes
activités physiques du porteur. Les secteurs de la défense, de I'espace, de l'aéronautique, et des
télécommunications sont également concernés. Ainsi, pour ce dernier secteur, un rapport
prévisionnel datant de septembre 2002'° a établi que le marché des MEMS devrait représenter
un milliard de doliars en 2007.

Comme on peut le constater, le marché des MEMS est en pleine expansion.
Néanmoins, a I’heure des nanotechnologies ou 1’on parle des transistors a nanotube de
carbone'!, ou les brins d’ADN constituent également des prétendants pour les composants
ultimes, le développement des MEMS ne pourra se poursuivre sans l’accession aux
dimensions submicroniques. Une volonté forte a donc ét¢ affichée ces dernieres années parmi
les centres de recherche académique et industrielle pour réaliser des actionneurs et capteurs
électromécaniques de dimensions nanométriques (NEMS). Ainsi, I’entité d’IBM Research a
Zurich a développé et mis en service récemment, ce qu’elle qualifie de plus grand ensemble
de sondes d’acquisition intégrées (soit 1024 pointes de 20 nm de rayon de courbure a I’apex
organisées en 32 rangées de 32), et qu'IBM appelle le « millipede »'2. En mimant le systéme
des cartes perforées a 1’échelle du nanometre, les chercheurs ont démontré, a I’aide d’un
procédé thermomécanique, la lecture et I’écriture simultanées de densités d’informations
équivalentes a 200 Gigaoctets sur un pouce au carré. On peut citer également 1’exemple de
I”électrométre nanomécanique, développé par 1’équipe de recherche universitaire dirigée par
Michael Roukes & Caltech®, et affichant une sensibilité de 0,1 electrons / VHz.

C’est également vers un axe de recherche orienté¢ NEMS que ’équipe microsystemes
silicium, créée en 1997 a 'IEMN, s’est récemment tournée et qui a motivé I’ensemble des
travaux présentés dans ce document. Ce dernier couvre un volet applicatif et des recherches
de base dans le domaine des NEMS.

La premiere partie du manuscrit est consacrée a la réalisation de résonateurs nano-
électromécaniques a transduction capacitive pour le traitement de signal (filtrage). La bande
de fréquences visée correspond a la gamme des radiofréquences (0,8-2,4 GHz) imposée dans

8 ADXL 150 : Développé et commercialisé par Analog Devices, Inc.

DLP: Digital Light Processor de Texas Instruments

1 Rapport établi par WTC (Wicht Technologie Consulting)

' Le 20 Mai 2002, IBM a annoncé la réalisation d’un transistor a effet de champ employant
un nanotube de carbone comme canal. Publication dans Applied Physics Letters, Vol. 80, No.
20, pp. 3817-3819, 2002.

12 pyblication dans la revue Applied Physics Letters, Vol. 77, No. 20, pp. 3299-3301, 2000.

B Caltech : California Institure of Technology
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les standards de la communication mobile. Ainsi, ces résonateurs montés en filtre pourraient
directement €tre intégrés dans les étages RF des émetteurs-récepteurs radio. Pour atteindre ces
spécifications, il est nécessaire de fabriquer des résonateurs de taille submicronique, et
s’assurer, dans le méme temps, d’un entrefer nanométrique dans le cas des transducteurs
électrostatiques qui font 1’objet de cette étude, pour accroitre leur rendement
¢lectromécanique. Aussi, le travail présenté dans cette partie porte sur la conception et
réalisation de deux familles de dispositifs : la premiére emploie une lame de silicium comme
¢lément vibrant, et la seconde 1’extrémité d’une pointe de silicium. Cette derniére topologie a
ouvert le champ a d’autres études associées a ce mémoire.

Ainsi, la deuxiéme partie du manuscrit traite du mécanisme d’oxydation thermique
permettant d’effiler les pointes de silicium (composants de base en nanosystémes) et qui
constitue une étape importante du procédé¢ de fabrication du filtre 4 base de pointe.

La troisi¢me partie est dédi¢e quant a elle aux phénoménes d’adhésion entre structures
mécaniques mobiles et fixes du fait des forces intersurfaciques survenant a 1’échelle micro et
nanoscopique (lorsque deux surfaces en vis-a-vis sont séparées d’une distance inférieure a la
centaine de nanomeétres). L’étude qui est présentée dans ce chapitre traite de 1’adhésion
appliquée au domaine des actionneurs mécaniques selon deux angles distincts : dans un
premier temps, il s’agit de s’affranchir des forces intersurfaciques qui peuvent altérer le
fonctionnement ou compromettre la fabrication du dispositif de filtrage nano-
¢électromécanique a base de pointe ; dans un second temps, les forces d’adhésion sont utilisées
intentionnellement pour figer une structure en forme de plateau hors du plan du substrat, a la
suite d’une technique d’auto-assemblage tridimensionnel.

Enfin, la derniére partie du manuscrit s’appuie sur les résultats présentés dans les
chapitres précédents, pour proposer de nouvelles voies de recherche en matiére d’actionneurs
nano-électromécaniques, permettant de répondre notamment & certaines des problématiques
qui sont soulevées dans les études précédentes.
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Chapitre 1 - Conception et Réalisation de Nano-Résonateurs
Electromécaniques pour le filtrage RF .

I INTRODUCTION : contexte et motivation

Le développement des technologies de l'information et de la communication a pris un
essor considérable depuis ces dix derniéres années. Ces technologies jouent désormais un réle
déterminant dans les rapports sociaux, dans 'économie, dans I'éducation. Elles ont provoqué
un changement drastique dans le comportement des individus, et plus particuliérement dans
leur fagon de communiquer avec le monde environnant. La téléphonie mobile est en pleine
expansion, 1’information doit &tre disponible partout, au service des utilisateurs, et
P’omniprésence des réseaux est un souci primordial pour les opérateurs téléphoniques.

En complément a I’installation de ces réseaux, beaucoup d’efforts doivent étre
consacrés au développement des téléphones mobiles afin d’accroitre leur autonomie,
multiplier leurs fonctionnalités et augmenter le débit des données échangées. Dans le méme
temps, cette évolution dait s’accompagner d’une réduction de la taille des composants, tout en
minimisant le colit de fabrication.

Jusqu’a présent, cette volonté de réduire I’encombrement des téléphones mobiles a été
freinée par I’utilisation de composants hybridés de I’interface électronique. Cette hybridation
entraine une consommation de puissance importante ainsi que des pertes par insertion
conséquentes. Ces composants concernent notamment la fonction de filtrage dans la gamme
des radiofréquences (RF) de 0,8 a 2,4 GHz, et dans la bande de fréquence intermédiaire (IF)
100-500 MHz. Leur rdle est de sélectionner la bande de signal allouée a ’utilisateur et de
rejeter, dans le méme temps, les canaux indésirables. Cette opération nécessite une sélectivité
du filtre relativement élevée, et donc une faible bande passante, afin de réduire les
interférences avec les autres communications et limiter I’influence des signaux parasites. A
titre indicatif, la bande de fréquence attribuée a chaque canal est de 200 kHz pour la bande
GSM' centrée sur 1,8 GHz (information d’aprés par l'autorité de régulation des
télécommunications?).

Actuellement ces fonctions sont réalisées au moyen de filtres a ondes de surface
(SAW?) [Huang 88], de céramiques piézoélectriques (fonctionnant en mode de volume), ou
encore par des filtres passifs de type LC [Nguyen 92]. En effet, du fait de leur facteur de
qualité élevé, ces composants surpassent les performances des filtres actifs, tant en terme de
sélectivité, qu’au niveau de la réjection du signal en bande coupée. Malheureusement, le
probléme inhérent a ces dispositifs, réside dans leur incompatibilité de fabrication avec la
technologie des circuits intégrés, nécessitant une hybridation avec les circuits RF CMOS. Les
possibilités d’améliorer les émetteurs-récepteurs, en termes d’encombrement, de coit et
d’autonomie, en sont donc affectées. Des études ont été menées afin de réaliser des émetteurs
intégrés sur une seule puce, en proposant des architectures alternatives basées sur des
techniques de conversion directe [Abidi 95], de filtrage intermédiaire large bande [Rudell 97],
ou de sous-échantillonage direct grace a des capacités commutées [Shen 96], plutét qu’une
architecture de type superhétérodyne. Mais leurs performances globales sont bien en dega des
spécifications requises.

' GSM : Global System for Mobile communication.
> http://www.art-telecom. fr/
3 SAW : Surface Acoustic Wave : Filtre 4 onde de surface.
14
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Les résonateurs de type FBAR" [Lakin 99] constituent une alternative possible aux
dispositifs précités. Leur fonctionnement est similaire a celui des dispositifs a base de
céramiques et de quartz, pour une surface d’encombrement réduite. Apparus des les années
80, ils sont fabriqués grace a une technologie de micro-usinage de surface et de volume. Ces
dispositifs sont constitués d’une membrane (souvent en nitrure de silicium) suspendue au-
dessus d’une cavité usinée dans un substrat de silicium. Ensuite, un matériau piézoélectrique
est déposé entre deux ¢€lectrodes métalliques : 1l peut s’agir d’oxyde de zinc (ZnO), de nitrure
d’alumine (AIN), ou encore d’un matériau PZT (PbZrTi;«O3). Le signal d’entrée est
appliqué aux bornes des deux électrodes comme indiqué sur la Figure I-1. Il induit des
vibrations volumiques du matériau piézoélectrique : mouvement de contraction et
d’expansion. La résonance mécanique apparait lorsque la longueur d’onde du signal
d’excitation correspond au double de I’épaisseur de la couche piézoélectrique.

Electrode métallique

atériau piézoélectrique (ZnO, AIN,)

embrane en diélectrique (Si N,)

Substrat de Silicium

Figure I-1: Schéma de principe d'un filtre FBAR.

Des facteurs de qualité de 1’ordre de 1200 a 2300 ont pu étre atteints sur ce type de
structures, pour des fréquences comprises entre 1,5 et 7,5 GHz [Ruby 96]. De telles valeurs
sont relativement faibles, en comparaison avec celles obtenues pour des quartz. Néanmoins,
elles demeurent excellentes dans des applications de type filtrage. Récemment Agilent a
commercialisé un filtre FBAR [Agilent +02] présentant une bande passante comprise entre
1850 et 1910 MHz, pour une perte par insertion inférieure a 3,5 dB. Les performances de ce
dispositif sont particulierement attractives dans le cas des filtres duplexeurs, pour les
téléphones cellulaires.

Type de résonateurs|Facteur de Qualité Fréquence centrale Volume d’encombrement.
utilisés dans les filtres.
Quartz > 17000 500 MHz 10,7x4,6x17 mm’

(= 836,74x10” um”)
Céramique 500-1000 70 MHz 2x2,5x1,2 mm’

(= 6x10° um?)
FBAR [Ruby 96] 1200-2300 1,547,5 GHz 10x100x1 pm®

(= 1000 um*)
MEMS [Clark +00] > 9400 a 50 uTorr <156 MHz nx17°x2 pm’

(= 1815,84 um?)

Tableau I-1: Comparaison des performances des résonateurs pour différentes
technologies.

*FBAR : Film Bulk Acoustic Resonator.
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Parallelement a ces travaux, le développement des techniques de micro-usinage de
surface [Bustillo 98], a permis la fabrication de filtres a base de résonateurs
¢lectromécaniques [Nathanson 67], avec un coefficient de qualité tres élevé [Bannon +00,
Wang +00]. Leur procédé de fabrication offre de réelles perspectives d’améliorations, au sens
ou ces structures sont de taille micro- voire nanométrique, contribuant ainsi a la réduction de
taille des dispositifs. Du fait de leur compatibilité¢ de fabrication avec la technologie CMOS,
ces résonateurs peuvent étre co-intégrés avec 1’électronique de traitement [Nguyen 99 b),
Weigold 99, Tilmans +03], dans [’intention de proposer des émetteurs-récepteurs
superhétérodynes miniatures [Nguyen 98, 99 a)], et d’accroitre I’autonomie du systeme. Il
existe plusieurs méthodes d’actionnement et de détection possibles associées a ces filtres
[Stemme 91] (transduction capacitive, magnétostatique [Cleland 96], piézoélectrique [Piazza
+03], optique [Vignola +02]...). Il n’en demeure pas moins que la méthode la plus simple et
fréquemment employée reste celle du résonateur a transduction par plans capacitifs, de par sa
facilité d’intégration avec des circuits plus complexes, son faible codt, et sa taille réduite a
I'ensemble résonateur / électrodes d’entrée et sortie. A ce jour, des résonateurs
€lectromécaniques a transduction par plans capacitifs ont déja été démontrés pour le filtrage
dans les gammes de fréquences relativement basses (10-100 kHz) [Nguyen 94], [Wang 99] et
pour les fréquences intermédiaires (10-160 MHz) [Clark +00]. Nous allons illustrer leur
principe de fonctionnement en considérant un résonateur a base de peignes inter-digités,
encore appelé « Comb drive resonator », dont la géométrie est, a présent, trés classique dans
le domaine des microsystémes.

Suspension £ ded
souple ectrode de

Partie mobile sortie

X
e -
I |
: | | p
L; I = [ lo
‘}l - I ) I VO
| 1. |
| |
= |
V.o et
P ) X Points
Electrode Electrode d’ancrage
d’entrée enterrée

Figure I-2: Résonateur électromécanique, en forme de peigne inter-digité. La partie
mobile se trouve au centre, et deux parties fixes complémentaires sont disposées de part
et d’autre du résonateur.

= La partie mobile est polarisée a tension continue constante }/», tandis qu’un signal
variable v; de pulsation w est appliqué sur 1’électrode d’entrée. La combinaison de
ces deux signaux provoque 1’apparition d’une force électrostatique, qui s’applique
sur la partie mobile, induisant sa mise en vibration a la pulsation d’excitation w. La
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composante continue Vp régle le couplage électrostatique (i.e. le module de la
force excitatrice).

= Les amplitudes de vibration sont maximales & force constante, lorsque la fréquence
du signal d’entrée coincide avec I’'un des modes propres du résonateur.

= Le mouvement mécanique de la structure se traduit par la variation temporelle de
la capacité du transducteur de sortie, entrainant une modulation des charges
recueillies sur 1’électrode de sortie, et donc 1’apparition d’un courant appelé
également courant motionel.

= En conclusion, le signal électrique restitué a la sortie correspond au signal d’entrée
v; filtré aux fréquences de résonances mécaniques de la microstructure mobile.

L’atout majeur des résonateurs a base de peignes inter-digités, réside dans leur
excellente linéarité et leurs amplitudes de vibration importantes. Ces deux caractéristiques
sont particulierement attrayantes dans les applications de type capteurs inertiels, tels que les
gyroscopes ou les accélérometres [Geiger 99, Yazdi 98]. Malheureusement, ces résonateurs
sont associés a une masse importante et une raideur mécanique insuffisante, limitant leur
fréquence de résonance & quelques centaines de kHz, voire au MHz [Nguyen 94]. En
conséquence, ces structures ne peuvent étre envisagees en tant que partie résonante d’un filtre
électromécanique pour les gammes de fréquences en vigueur dans les standards de la
téléphonie mobile. C’est dans cette derniere thématique de recherche, que s’inscrit le travail
présenté dans ce chapitre, qui s’attache & proposer une nouvelle architecture de filtres
compatibles avec la gamme de fréquence RF (0,8-2,4 GHz), dont le principe de
fonctionnement est fondé sur celui des résonateurs €électromécaniques.

Pour atteindre des fréquences de résonance compatibles avec ces spécifications,
plusieurs méthodes sont possibles. Avant de les détailler, on rappelle I’expression générale de
la fréquence de résonance mécanique f, d’une structure vibrante :

fr= L e , Equation I-1

2x \m,

ou k, et m, désignent respectivement la raideur et la masse équivalentes du résonateur
selon le mode sollicité. Pour accroitre la fréquence de résonance, on s’attachera dans un
premier temps a réduire les dimensions du résonateur (et donc sa masse équivalente m,).
Ainsi, on préfere employer des poutres simples résonantes (cf. Figure [-3) plutdt que des
structures en peignes inter-digités. Cette réduction des dimensions doit préserver un rapport
d’aspect géométrique suffisamment important (longueur/largeur, ou longueur/épaisseur), afin
de conserver des tensions d’actionnement raisonnables.

Une autre stratégie vise a accroitre la raideur équivalente &, du résonateur, dans le cas
ou les limites de résolution de fabrication seraient déja atteintes. Cette raideur dépend
principalement des conditions aux limites du résonateur : poutre cantilever, poutre bi-
encastrée... Elle dépend également du mode de résonance selon lequel il est excité [Stemme
91] : flexion, torsion [Evoy 99, Olkhovets +00, Bilic +01], plaque, volume, contour (cf.
Figure 1-3) [Clark +00, +01]... En conséquence, pour un méme dimensionnement une
structure fonctionnant en flexion aura des modes de résonance plus bas que dans le cas d’un
fonctionnement en mode de plaque. Dans le cas d’une poutre bi-encastrée excitée latéralement
via une électrode disposée au milieu de sa longueur, le premier mode de flexion latérale sera
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privilégié. Il apporte la contribution principale dans la réponse harmonique de la structure. Si
I’on souhaite favoriser le second mode de résonance en flexion, on disposera donc plutot
quatre ¢lectrodes (deux pour I’excitation et deux pour la détection), au niveau des ventres de
vibration correspondants.

a)

V(ﬂlyt‘/ loul

‘ I Partic mobile [ Partie ancrée

Figure I-3: (a) Poutre bi-encastrée a transduction par plans capacitifs latéraux,
paralléles vue de dessus (b) Vue en perspective d’un disque vibrant actionné selon des
modes de contour.

Enfin, bien que n’apparaissant pas explicitement dans 1’équation I-1 mais influant sur
les parametres k., et m,, on privilégiera des matériaux structurels possédant un module de
Young élevé (c’est le cas du diamant, du carbure de silicium [Yang +01]) et dans le méme
temps une masse volumique faible (silicium). Ainsi, on définit un autre facteur de mérite qui
est le rapport £/p.

Pour les transducteurs capacitifs, il faut veiller, de plus, a réduire la largeur de
I’entrefer afin d’obtenir des niveaux de signal détectables en sortie du filtre tout en conservant
des tensions d’actionnement raisonnables.

Ce chapitre s’articulera autour de quatre grands axes. Dans un premier temps, nous
déclinerons les principales études et réalisations en rapport avec le filtrage a base de
résonateurs électromécaniques a transduction capacitive. Ensuite, nous détaillerons les
théories et techniques de conception propres au filtrage €lectromécanique. Nous présenterons
les deux prototypes de filtres électromécaniques a base de transducteurs capacitifs latéraux
qui ont été congus et fabriqués dans le cadre de ce travail. Ces deux dispositifs ont en
commun de nous avoir fait aborder le domaine des nanotechnologies, de par les dimensions
de leur partie vibrante, en bénéficiant des outils de lithographie €lectronique disponibles a
I'IEMN lors de leur fabrication. De fait, on parlera plutét dans notre cas de filtrage nano-
électromécanique. Ce chapitre se cloturera par la caractérisation de 1'un des deux types de
dispositifs fabriqués, suivie de [’analyse des résultats obtenus, mettant en lumiére la difficulté
de détecter le courant motionel pour les gammes de fréquences RF (0,8-2,4 GHz) a [’aide
d’une transduction capacitive.
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II  Etat de l’art

Cette partie a pour but de présenter une sélection des principales études relatives aux
résonateurs ¢lectromécaniques. Sans prétendre a I’exhaustivité, je me suis restreint aux modes
d’actionnement et détection é€lectrostatiques, en me focalisant dans le méme temps sur les
techniques de conception les plus avancées.

II.1 Le Transistor a Grille Résonante :

mv“?“”; Drain Bias,
e oltage
ade S R

C Outpit
Sl 2 ot Resistor

ide;

Figure II-1: Configuration et schéma électrique d’un transistor a grille résonante
consistant en une poutre encastrée-libre (reproduit d’aprés [Nathanson 67]).

L’un des premiers travaux relatifs au filtrage électromécanique, qui en méme temps
marqua ’avenement des techniques de micro usinage de surface, est trés certainement le
Transistor a Grille Résonante, développé au Laboratoire de Westinghouse par Nathanson et
co-auteurs [Nathanson 67]. Le principe de ce dispositif est la mise en vibration par couplage
électrostatique d’une poutre conductrice (en Or), officiant en tant que grille d’un transistor
MOS, et d’utiliser ’effet de champ pour détecter et amplifier le signal filtré en sortie (cf.
Figure 1I-1). En effet, bien que la poutre soit polarisée a tension constante, ses vibrations
mécaniques vont se traduire par une variation de la capacité grille-canal du transistor, et donc
une modulation de la quantité de porteurs libres dans le canal. Plusieurs configurations de
résonateurs furent étudiées : allant des poutres simples aux poutres doubles en parallele, puis
d’une structure bi-encastrée a une géométrie de type « cantilever ». Une seconde détection
évoquée par les mémes auteurs, consisterait a utiliser ces poutres vibrantes comme capacités
variables pour moduler le courant de base d’un transistor bi-polaire. En terme de
performances, les fréquences de résonance des poutres étaient comprises entre 1 et 100 kHz,
pour un coefficient de qualité inférieur a 500.

Plus récemment, des travaux quelque peu similaires furent menés sur des transistors a
double grille résonante [Weinert +01], ou encore sur des transistors SET (Single Electron
Transistor) a canal résonant [Schwab +02]. Dans le dernier cas, les forces de Lorentz, que
nous détaillerons dans un autre chapitre, sont exploitées aussi bien pour I’excitation que la
détection.

L’avantage inhérent a la détection par effet de champ, est la faible impédance de sortie
présentée par le dispositif, griace a la conversion directe capacité / courant dans un transistor.
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I1.2 Peignes inter-digités :

Les premiers démonstrateurs de résonateurs €lectromécaniques réalisés a I’aide d’un
procéd¢ de micro-usinage de surface de structures en silicium polycristallin (compatible
CMOS), et dédiés au filtrage et au traitement de signal, sont apparus vers la fin des années
1980 a I'université de Berkeley en Californie sous I’impulsion de Roger T. Howe [Tang 89].
Ces résonateurs en forme de peignes inter-digités vibrent latéralement, et parallelement au
plan du substrat. Comme il a été rappelé en introduction, la fréquence de résonance de ces
structures est limitée du fait de leurs dimensions importantes. Pour autant, ils restent adaptés
dans le filtrage en basses fréquences, ou ils présentent des coefficients de qualité trés élevés
sous vide [Tang 90 & 92]. D autre part, ils peuvent étre couplés entre eux afin d’ajuster le
gabarit du filtre dans lequel ils sont montés [Lin 98]. Ainsi, un filtre microélectromécanique
d’ordre 3 (couplant donc trois résonateurs ; cf. Figure 11-2) réalisé a partir de polysilicium
dopé comme matériau structurel, a pu étre fabriqué. Ce dispositif présentait une fréquence
centrale comprise entre 340 et 360 KHz, une perte par insertion de 1’ordre du dB, un
coefficient de qualité¢ de 50000 (pour une pression inférieure a 20 mTorr), et une atténuation
en bande coupée légerement supérieure a 64dB [Wang 99].

Comb-Transducer - 2 ‘”{ Coupling Beam Folded-Beam Resonator
f==0—Folding-Truss / -
Vi Ry TEEE T / T
NN, [ ddlai ‘
i '—‘%’ L J L

Differential-to-Single
Ended Amplifier

Cp(shunt)

% { Vas N/

. f Frequency-Pulling Electrodes

Figure II-2: Schéma d'un filtre microélectromécanique d'ordre 3, employant des
résonateurs en peignes inter-digités (reproduit d’apres [Wang 99]).

I1.3 Poutres bi-encastrées :

Afin d’augmenter la fréquence de fonctionnement du filtre, il convient de réduire la
masse de la ou des parties vibrantes le constituant, et d’accroitre dans le méme temps leur
raideur mécanique. Pour ce faire, les poutres bi-encastrées sont un candidat mieux adapté que
la configuration en peigne inter-digité. Il existe un grand nombre d’études en rapport avec
cette configuration et I’actionnement électrostatique.

Parmi les travaux les plus aboutis relatifs a ce sujet, on peut citer ceux du groupe de
Clark T. -C. Nguyen, qui a mis au point un filtre composé de deux poutres bi-encastrées
identiques, vibrant en mode de flexion verticale [Bannon +00]. Ces poutres sont couplées
entre elles par I'intermédiaire d’une troisieme poutre flexible dont la longueur correspond au
quart de la longueur d’onde de la fréquence centrale du filtre (cf. Figure II-3). La position de
cette poutre de couplage par rapport aux ancrages des résonateurs va permettre d’influer sur la
largeur de la bande passante du filtre [Wang 97]. Qui plus est, I’avantage de cette architecture
est de réduire le couplage capacitif direct entre les ports d’entrée et de sortie, ¢lément parasite
qui dégrade la détection du courant motionel (cet effet sera détaillé ultérieurement). Des
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recuits localisés post-fabrication ont ét¢ mis au point, améliorant substantiellement les
performances des filtres résultants, et notamment leur coefficient de qualit¢ [Wong 99]. Grace
a ces techniques, les auteurs ont réalisé un filtre centré autour de 68 MHz, associ¢ a une perte
par insertion de 5,5 dB, et une bande passante de 476 kHz. Jusqu’a ce jour, cette valeur de
fréquence centrale est la plus élevée parmi celles obtenues dans le cadre des filtres du second
ordre.

) Freque = EC BilaS &
i , - nnealin
. DC Bias & Annealing Efenég. . - ElectrodéJ
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Input Beam - Output

Electrode
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Figure I1-3: a) Schéma descriptif d’un filtre du second ordre, associé au circuit d'accord
de sa fréquence centrale, et de recuit des éléments structurels. b) Photo MEB du
dispositif. (reproduit d’apreés [Bannon +00]).

Le comportement mécanique des résonateurs montés dans un filtre, peut étre décrit par
un circuit oscillant RZ.C série. On parlera de résistance, capacité, et inductance motionelles. A
la résonance, I’'impédance de ce circuit se résume a la résistance motionelle R, Cette
résistance crée alors un diviseur de tension avec I'impédance d’entrée de 1’étage suivant
(typiquement 50 Q), et donc une chute du niveau de signal (contribuant aux pertes par
insertion du dispositif). Dans le cas des transducteurs capacitifs, on trouve que la valeur de
cette résistance motionelle R, est proportionnelle au produit \/ng (ou 4, et dy désignent
respectivement la raideur équivalente du résonateur au mode de résonance sollicité et
I’entrefer nominal entre le résonateur et les ¢électrodes). Toute la difficulté lorsque I'on
augmente la fréquence centrale d’un filtre (soit une raideur £, élevée), réside dans le fait qu’il
faille diminuer dans le méme temps |’entrefer dy, afin de conserver une valeur de R,
acceptable. Pour des applications ultra-hautes et radio fréquences, il devient nécessaire
d’avoir un gap sub-micronique, voire nanométrique, afin d’assurer un rendement
¢lectromécanique suffisant d’une part, et diminuer les pertes par insertion d’autre part [Wang
+00].

Cet aspect important est parfaitement illustré par I’exemple suivant. Un filtre
fonctionnant a 10 MHz, pour un coefficient de qualité de 2400 [Galayko +02 a) & b)], a éte
réalisé grace a une technologie de fabrication de couche épaisse de polysilicium épitaxié
(THELMA) développée chez ST Microelectronics (Milan, Italie). Dans ce cas, il s’agit d’un
résonateur simple en forme de poutre bi-encastrée, a transduction par plans capacitifs
paralleles (cf. Figure [1-4). Pour s’affranchir des régles de conception imposées par le fondeur
(distance minimale de 3 um), et garantir une efficacité de transduction raisonnable, une
technique originale de réduction de gap entre les électrodes latérales et le résonateur a été
mise en place. Elle emploie un actionneur électrostatique qui rapproche les électrodes du
résonateur une fois le dispositif fabriqué. Grace a un systéme de butées mécaniques, le
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rapprochement est limité et parfaitement contrdlé. L obtention d’un entrefer submicronique
(de 0,2 2 0,5 um) a pu ainsi étre démontrée.

i Electrodes d’entrée-sortie

Butées

.y

Figure II-4: Photo MEB d’un résonateur haute fréquence fabriqué dans la technologie
THELMA utilisant la technique de rapprochement des électrodes. (reproduit d’apreés
[Galayko +02 a)]).

Une alternative a la technique précédente nécessitant un actionnement post-process,
fut de développer une technologie de fabrication de transducteurs électrostatiques a entrefer
latéral nanométrique (60 a 100 nm) sur substrat SOI. De surcroit, le procédé employ¢ est
auto-aligné, et n’emploie que deux étapes de photolithographie standard [Quévy +03]. Dans
cet exemple, I’élément structurel est usiné dans le silicium monocristallin (permettant de
minimiser les mécanismes de dissipation intrinseques [Lifshitz +00]), tandis que les
¢lectrodes de transduction sont en polysilicium dopé par diffusion. Ce travail a permis
I’actionnement et la détection de structures résonant jusqu’a 35 MHz.

Amplitude de transmission S21 (dB)

L L i L i . . i i
54 542 544 546 548 55 552 554 556 558 56
Fréquence (MHz)

Figure II-5: a) Photo MEB d'un résonateur, en forme de poutre bi-encastrée, a ancrage
droits et entrefer latéral submicronique. b) Réponse en transmission d’un résonateur
(poutre de 90 pm de longueur et 5 pm de largeur) actionné sous forte excitation
(Vp=45V et Vi, =220mV): régime de contact intermittent. (reproduit d’aprés [Quévy
+02])

Plus spécifiquement, cette étude a mis en lumiere I’apparition d’un phénomene de
déplétion en porteurs libres dans les électrodes de transduction capacitive, qui n’ont pas un
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fonctionnement de type métal-métal, bien que le niveau de dopage soit tres élevé [Quévy
+02]. Cette déplétion a une incidence sur I’entrefer effectif, qui est supérieur a 300 nm au lieu
du gap géométrique attendu de 65 nm. Cependant, le faible gap physique et les zones de
déplétion permettent, sous polarisation élevée, I’obtention d’un régime de non-linéarité
mécanique, caractérisé par un contact intermittent (ou « tapping mode ») de la poutre vibrante
contre les ¢électrodes de commande sans qu’il y ait de court-circuit. Dans la réponse en
transmission d’un tel dispositif, on obtient un plateau (filtre passe-bande) en lieu et place du
pic de résonance usuel (cf. Figure II-5 b).

- -

11.4 Poutre en flexion libre-libre :

Les ancrages mécaniques dans le cas, par exemple, des poutres bi-encastrées induisent
des pertes par radiation acoustique de I’énergie de vibration des résonateurs. Ce mécanisme
de dissipation est d’autant plus préjudiciable que la fréquence de résonance visée augmente.
D’autre part, les poutres bi-encastrées présentent pour de larges amplitudes de déplacements,
un comportement non-linéaire dans leur réponse, li¢ a I’allongement de la structure sollicitée
en flexion. Cette déformation modifie le comportement élastique du résonateur, décrit par
I’équation de Duffing [Cleland +03]. Celle-ci n’est autre que 1’équation d’un oscillateur
amorti en régime forcé, a laquelle on ajoute un terme non-linéaire proportionnel au cube des
amplitudes de vibration, modifiant ainsi la raideur globale du systeme résonant pour de larges
déplacements [McLachlan 51].

Le groupe de Clark T. -C. Nguyen a ainsi propos¢ une alternative aux poutres
cantilever et bi-encastrées, tout en conservant une raideur effective importante. Elle consiste
en une poutre résonante, supportée au moyen de quatre autres poutres en torsion, en quart de
longueur d’onde, disposées au niveau des nceuds de vibrations du mode de flexion du
résonateur (cf. Figure 11-6). Grace a cette conception, la poutre résonante semble étre libre a
ses deux extrémités. Un facteur de qualité de 7450 a été mesuré avec cette configuration, pour
une fréquence centrale de 92.5 MHz [Wang +00].

Drive Support Flexural-Mode . : : | Desian/Performance:
Electrode Beams 13.1um Beam

L,=13.1um, W,=6um
h=2um, d=1,230A
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92.25 MHz
0 =7,450
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UL L
N |
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Figure 11-6: Photo MEB d'un filtre employant une poutre libérée-libérée résonante,
accompagné de la réponse en transmission du dispositif (reproduit d’aprés [Wang +00]).

Plus récemment, un démonstrateur découlant de ce principe a €té¢ mis au point,
caractéris¢ par I’adjonction d’une ou plusieurs barres de raideurs au-dessus du résonateur.
Pour un méme dimensionnement, les fréquences centrales sont ainsi augmentées (jusqu’a
111 MHz, pour un coefficient de qualité de 263, caractérisé a I’air ambiant) [Loke +02].

23



Chapitre 1 - Conception et Réalisation de Nano-Résonateurs
Electromécaniques pour le filtrage RF.

IL.5 Résonateurs excités en mode de volume :

D’autres travaux se sont écartés des conceptions de poutres résonantes excitées dans
un mode de flexion, nécessitant une résolution de lithographie croissante a mesure que les
fréquences de fonctionnement visées augmentent, pour proposer des résonateurs dans un
mode de volume ou de contour.

Dans le premier exemple, la partie vibrante est composée d’un disque en polysilicium
suspendu au-dessus du substrat par I’intermédiaire d’un ancrage simple disposé en son centre
[Clark +00]. Les électrodes d’excitation voire de détection, sont disposées a la périphérie du
disque, de fagon concentrique et symétrique (voir Figure 1I-7 a). La largeur de I’entrefer est de
100 nm. Tout signal électrique appliqué en entrée engendre alors une force électrostatique
latérale, qui s’exprime par une dilatation et contraction radiale du disque. La détection du
courant issu de la variation de capacité de transduction s’effectue en recueillant directement la
charge modulée dans la partie résonante. Il est a noter que le point d’ancrage disposé au centre
du disque correspond a un nceud de vibration, réduisant a nouveau les dissipations par
radiation acoustique & travers le substrat. Une fréquence centrale de 156 MHz, et un
coefficient de qualité de 9400 ont pu étre obtenus sur une structure employant un disque de
17 um de rayon, et 2 um d’épaisseur (dans une ambiance de caractérisation régulée a
50 uTorr).

Figure I1-7: a) Photo MEB du filtre employant un disque excité dans un mode de
contour a 156 MHz (reproduit d’aprés [Clark +00]). b) Photo MEB du filtre employant
une poutre excitée dans un mode volumique (reproduit d’aprés [Mattila +02]).

Sur ce principe d’excitation dans un mode de résonance volumique, un dispositif de
filtrage a été mis au point plus récemment [Mattila +02]. Une stratégie d’isolation mécanique
est & nouveau employée pour minimiser les pertes d’énergie par couplage mécanique dans les
ancrages. Il s’agit ici d’une poutre en silicium monocristallin libérée aux deux extrémités,
mais supportée en son centre par un pont solidaire a des plots d’ancrage massifs (cf. Figure
II-7 b). Cette poutre est excitée longitudinalement par couplage électrostatique, via des
électrodes disposées en vis-a-vis de ses extrémités. Le gap obtenu est ici de 1 ym. La
résonance mécanique apparait lorsque la longueur de la poutre coincide avec le quart de la
longueur d’onde du signal d’excitation. Une fréquence centrale de 12 MHz, et un coefficient
de qualité remarquable de 180000 (sous vide) ont pu ainsi €tre mesurés.
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III Méthodes de conception et de modélisation

Afin d’aborder le domaine des radiofréquences (0,8-2,4 GHz), deux types de
résonateurs électromécaniques a transduction capacitive ont été congus et réalisés dans le
cadre de ces travaux. L’ architecture et la fabrication des deux dispositifs seront exposées en
détail dans la partie IV de ce chapitre. Néanmoins, il importe de spécifier, d’ores et déja, la
géométrie de leur partic vibrante. Le premier résonateur correspond a I’extrémité hibérée
d’une nanopointe, et le second est constitué d’une lame. Les deux structures sont usinées dans
le silicium massif (substrat (100), résistivité 5-10 Q.cm) et métallisées afin de polariser le
résonateur et s’assurer de l’efficacité du couplage électrostatique avec les électrodes
d’excitation et de détection. Dans les deux cas, la structure résonante est excitée dans un mode
de flexion latérale.

Aussi, cette partie est consacrée aux méthodes qui ont guidé la conception de ces deux
familles de dispositifs. Dans un premier temps, le calcul des modes de résonance de chacun
des deux résonateurs sera détaillé, justifiant le choix de leur géométrie. Rappelons que le
critere de la fréquence de résonance selon le mode sollicité (flexion latérale) est fixé par la
gamme RF (0,8-2,4 GHz) en vigueur dans la téléphonie mobile. Ensuite, la modélisation
électromécanique des résonateurs sera exposée afin de rendre compte de leur comportement
dynamique en fonction des éléments externes avec lesquels ils s’interfacent (influence des
niveaux des tensions de polarisation continue et d’excitation, largeur de I’entrefer...). Le
paragraphe suivant sera consacré aux non-linéarités qui peuvent étre introduites dans la
réponse spectrale du filtre par le mécanisme de transduction capacitive. Au critére de la
fréquence de résonance qui a été évoqué, s’ajoute celui de la sélectivité (coefficient de qualité
élevé). Ainsi, les mécanismes dissipatifs qui surviennent et affectent le coefficient de qualité
du dispositif seront détaillés. Enfin, nous concluons cette partie par I’analyse des pertes
induites par les éléments externes au filtre (impédance d’entrée et de sortie des étages suivants
et précédents, capacités parasites...) sur sa réponse en transmission.

I11. 1 Conception de structures résonantes pour la gamme de fréquence RF :

La fréquence centrale d’un filtre électromécanique est déterminée principalement par
la ou les fréquences de résonance de son ou ses résonateurs constitutifs. Une attention toute
particuliere doit étre portée a la conception de ces derniers : dimension, géométrie, matériau
structurel. A chacune des deux structures réalisées au cours de ce travail, est associé un
modele analytique permettant le calcul rapide des modes de vibration en fonction du
dimensionnement du résonateur correspondant. Puis chaque modéle est validé par une analyse
modale basée sur une méthode d’extraction par éléments finis, mais nécessitant en
contrepartie des temps de calculs plus importants.

II1.1.1 Vibrations de poutres en flexion de section uniforme : approche de Euler-
Bernoulli :

Avant de présenter les modeles analytiques permettant d’approximer la fréquence de
résonance des deux types de résonateurs, il convient de rappeler 1’approche de Euler-
Bernoulli, qui est a I’origine de cette modélisation.
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La configuration de base choisie pour cette étude est celle d’une poutre prismatique de
longueur L, d’épaisseur ¢, de largeur w, de masse volumique p et de section 4 dans le plan
Oxy. Le systeme d’axes Oxyz est tel que Ox, Oy correspondent aux axes principaux d’inertie.

U(z)

Figure III-1: Poutre de longueur L, avec un déplacement transversal U(z), sous ’action
de forces orientées selon I’axe Oy.

On se place dans I’hypothése de mouvement harmonique U(z,7) =U(z)e™™, pour une
configuration de déplacement transversal {/(z) selon I’axe 0, comme indiquée sur la Figure
[1I-1. L équation différentielle des vibrations libres de la poutre est donnée par [Géradin 93] :

3 2 .
2 (EIX g U)— o’ pAU(Z) + »* (yi(pAr2 ﬁU) =0, Equation III-1
17 4

iz 2 7
ou /, désigne le moment quadratique (ou de flexion) de la poutre par rapport a I’axe 0,,
E le module de Young du matériau et » le rayon de giration de la section droite, tel que
r*=1,/A. Le second terme de I’équation différentielle correspond a la force inertielle, tandis
que le dernier terme renvoie a I’ inertie rotatoire des sections droites intégrée dans I’approche
de Timoshenko. Si I’on néglige la déformation a I’effort tranchant du matériau constitutif de
la poutre, hypothése cinématique formulée par Bernoulli, il faut que le terme »° soit petit
[Géradin 93]. Dans cette configuration, I’équation aux vibrations libres se résume a :

2 2 ,
2 (EIX IY\_ w?pAU(z) =0, Equation I11-2

32 972

Dans le cas d’une poutre prismatique (section 4 constante le long de I’axe 0z)
constituée d’un matériau isotrope, la rigidité flexionnelle £/, est constante et on obtient alors :

'U(z) pA

0’U(z). Equation ITI-3

524 Bl.r
On introduit le coefficient £ défini par la relation :

koA 2 Equation IT1-4

Les fonctions sin(kz), cos(kz), sinh(kz), cosh(kz) sont des solutions particuliéres de
I’équation différentielle, et la dépendance spatiale de U(z,7) peut se mettre alors sous la forme
[Bishop 60, Marguerre 79, Weaver 90] :

U(z) = acos(kz) + b cosh(kz) + ¢ sin(kz) + d sinh(kz) , Equation 111-5
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ou a, b, ¢, d, sont des constantes que I’on doit déterminer dans chaque cas particulier
d’apres les conditions aux extrémités de la poutre. Dans le cas d’une poutre infinie, on
annulera volontairement les coefficients b et d, du fait de la divergence des fonctions cosh et
sinh deés que 1’abscisse z devient importante. Pour autant, dans le cas des poutres de
dimensions finies, on conservera ces termes hyperboliques.

Ainsi, lorsqu’une extrémité est posée sur un appui simple, la fléche et le moment de

d*U(2)
812

flexion sont nuls et ’on a U@z) = =0. Pour une extrémité encastrée, la fléche et le

oU(z)

coefficient angulaire de la ligne élastique sont nuls :U(z) = =0. Enfin, si ’extrémité est

3*U(2) _ FU) _

libre, on annule le moment de flexion et la force de cisaillement : P e

0.

Dans tous les cas, il y aura deux conditions associées a chaque extrémité de la poutre
et I’on pourra en déduire les constantes a, b, ¢, d de la solution générale et 1’équation de la
fréquence, encore appelée équation transcendante aux valeurs propres. Les racines de cette
équation correspondent a des valeurs discrétes &, du coefficient k, coincidant avec le n™
mode de vibration de la poutre. Ainsi la fréquence f, de chaque mode de vibration est
déterminée par I’équation [Géradin 93] :

2 I
fn= k—"]{EIx ’ Equation III-6
2a § pA

De méme on définit, les fonctions normales ou €quations de la déformée U,(z) ,
évaluées pour k=k,, correspondant au déplacement transversal pour le #»“"* mode de vibration.
Dans le Tableau I1I-1 sont rassemblées les équations de la fréquence, les fonctions normales
Un(z), et les 4 premiéres valeurs propres k,/. pour différentes conditions aux limites.

Généralement, les équations de la déformée sont normalisées par rapport a la longueur

L

de la poutre, de sorte que f U, (U, (z)dz: = I28,,, [Cleland +03], ou &,,désigne la fonction
0

Dirac. Ainsi cette intégrale s’annule pour m =n, en raison de I’orthogonalité des fonctions

normales entre elles. Le coefficient C, défini dans le Tableau III-1 est choisi de sorte que pour
m=n Iintégrale soit égale a L°, et donc C,=L.

Condition aux|Equation de la|Fonctions normales kol
limites fréquence
Bi-appuyé Sin(knL) =0 U,z2)=C, [sin(knz)] kiL=m
kzL =27
k3L =3
k4L:4.7'L'
Libre-libre cos(k,L).cosh(k,L) =1 cosh(k,z) + cos(k,z) ki L=4.730041
U,)=C, {Hx"[sinh(k"z) + sin(k,,z)]} k.=7.853205

ks=10.995608
kil=14.137165

avec a, ={

cosh(k, L) - cos(k,L)
sin(k, L) - sinh(k,L) }

Bi-encastrée cos(k,L).cosh(k,L) =1

{cosh(k"z) - cos(k,z) } k1 1.=4.730041
U,@)=C,

ey [B s
3L=1U.
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sin(k, L) - sinh(k, L)

{cosh(k L) - cos(k, L)} ki—14.137165
avec a, =

Encastrée-libre | cos(k,L)-cosh{k, L)=~1 | | cosh(k,2) - co{ky2) kiL—1.875104
@)= s1n (k,2) - sinh(k, z)] koL =4.69409]
ksL=7.854757

avee a {coshkL +coskL)} kL—10.99554]
sm k, L)+sinh( k L)

Encastrée-appuyée | an(k, L)~ tanh(k,[) =0 | cosh(k,z) - cos( k) k1L—3.926602
@ sm (k,z) ~sinh(k, z)] kol =7.068583
ksL=10.210176

avec a, = C?S(k"L)‘?OSh(knL) k,[=13.351768
sin(k, L) -sinh{k,L)

Libre-appuyée ta“(knL) ~tanh(k,L)=0 | U,(z)=C, {sin(knz) +a, sinh(k"z)} k1.=3.926602
sin(k,L) koL =7.068583

avee o, =12 ksL=10.210176
smh(knL)

kid.=13.351768

Tableau III-1: Fonctions normales et équations transcendantes aux valeurs propres
pour les 4 premiers modes de résonance en flexion des poutres prismatiques et
différentes conditions aux limites [Bishop 60, Marguerre 79, Weaver 90].

La Figure III-2 présente la résolution graphique des racines de I’équation
transcendante aux valeurs propres dans le cas particulier d’une poutre bi-encastrée, ainsi que
les quatre premiéres formes d’onde associées au déplacement transversal. Dans I’exemple de

la poutre prismatique de la Figure III-1, pour des vibrations en flexion selon ’axe Oy, on
3

w \ . , .
donne 1, - TR Dans le cas a nouveau de deux extrémités encastrées, on obtient :

2 I
_o KB 1,028 Ew , Equation II1-7
1 2 q
2n 27\ pA pL

Hormis les dimensions de la poutre (a I’exception de 1’épaisseur ), on constate que les
propriétés mécaniques (£, p) de son matériau constitutif ont une incidence importante sur les
modes de vibrations, & travers le rapport +/E/p (vitesse du son longitudinale dans le matériau).
Nous allons illustrer cette dépendance en considérant pour un couple (w,7) donné, I’évolution
de la fréquence de résonance d’une poutre bi-encastrée, en fonction de sa longueur L, et de
son matériau constitutif supposé homogene. Pour ce faire, nous avons décliné dans le tableau
ci-dessous les propriétés mécaniques de plusieurs matériaux envisageables pour la réalisation
des résonateurs nanomécaniques.
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Formes d'ondes des 4 premiers modes
d'une poutre bi-encastrée

Les carrés rouges indiquent le lieu des racines de (approche Euler - Bernoulli)

I'équation "cos(x)costh)—i", et donc les valeurs propres T

pour I'équation de la frequence d'une poutre bi-encastrée. —— =1

20 fitaats: TR TR

e memm F=A y % 7
15 / 4 s \
/ / \ \\
10 ST |yem S Wi ! " ; : L N U ]
/ i | \

- ; /
é 5 ; 1 \ ~ XY
£ 7.843205 140137165 ¥ f A £’
8, h oMo 3 : \ i
3 Hj Lrl 5 5y S N ! \
§ 4.73poat 10.995608 17)27875965 \ / A 1 ,"

-5 : / !
8 '\ [ \ \\ \ ,’ \ /

-10 49 N g \ /

\ I ). P . .
-16 \}
= 0 0,2 0.4 0,6 08 1
0 5 10 15 20 ’ ’ s ?
M Position normalisée (z/L)

Figure I1I-2: (a) Tracé de la fonction "cos(x).cosh(x)-1" et résolution graphique des
valeurs propres adimensionnelles de I’équation de la fréquence caractéristique d’une
poutre bi-encastrée prismatique. (b) Forme d’onde des 4 premiers modes de résonance
d'une poutre bi-encastrée.

Matériau Densité p (kg/m’) |Module de Young E | {E/p (km/s)
(GPa)
Arseniure de gallium | 5318 84.621% 3.989%
(GaAs) 4.4®
Carbure de silicium 3166 780 15.7%
(SiC) ls(b)
Diamant 3500 1035 17.1963°
Nitrure de silicium [3100°@ 3239 10.2075°
(SisNy) 3579 10.7313“
385 11.1442°
PolySilicium 2330 169" 8.51658""
Silicium (Si) 2330 190 <111>° 9.03023"

Tableau I1I-2: Propriétés mécaniques de certains matériaux structurels employés dans
les microtechnologies. Références : (a)= [Cleland +03], (b)=[Yang +01], (¢c)= [Madou
+02], (d)= [Tabata 90], (e)=[Petersen 97].
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2,5 1 T L

I =——a— (GaAs [Yang +01]

. m— SiC [Yang +01]
_ I — ® -Diamant [Madou +02] \_L_
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Figure I11-3: Premier mode de résonance en flexion d'une poutre uniforme bi-encastrée,
de section rectangulaire constante (w=1pm), en fonction de sa longueur L et de la nature
du matériau structurel.

Le faisceau de courbes de la Figure III-3 illustre, pour une poutre bi-encastrée de 1 um
de largeur, I’évolution du premier mode de résonance en flexion en fonction de la longueur .
et pour différents matériaux structurels. A titre de comparaison, pour une longueur de 3 um, la
fréquence de résonance équivaut a 1,713 GHz pour du carbure de silicium, contre 1,031 GHz
pour du silicium monocristallin.

[II.1.2 Approch Euler Bernoulli dans le ca outres de section non uniforme :

Dans I’étude des vibrations en flexion des poutres non prismatiques, le moment
quadratique en flexion /. ne peut plus étre considéré comme étant une constante. En effet,
I’aire de la section de la poutre varie en fonction de la position longitudinale. Dans ce
paragraphe, nous allons nous intéresser aux modes de vibrations d’un cone et d’une lame, tous
deux encastrés a leur base. On supposera, pour cette analyse, un matériau structurel homogene
et isotrope.
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a)  Vibrations d’une poutre conique encastrée-libre :

Figure I1I-4: Schéma d’une poutre conique encastrée a sa base.

On considere une poutre conique encastrée a sa base, de demi-angle d’ouverture § et
de hauteur . Pour une hauteur . donnée, on s’attend a ce que les modes de résonance de cette
structure augmentent avec 1’aire de la section de la poutre a 1’encastrement (par analogie avec
les poutres prismatiques). Cette hypothése a été confirmée par le modele analytique qui va
étre développé a présent. L’ orientation des axes est représentée sur la Figure H1-4. 1 origine
du repére coincide avec Iextrémité libérée du cone. Le rayon.a la base du cone et a la position
verticale z sont notés respectivement y et 7(z). On reprend les mémes notations que celles
définies dans le paragraphe IIl.1.1. Dans le cas présent, le moment d’inertie par rapport a

I’axe O,, de la section droite circulaire de rayon r(z) s’écrit I, = %r(z)4 et A=mr(z)?.

En développant 1’équation différentielle des vibrations libres d’une poutre dans le cas
de I’hypothése cinématique formulée par Bernoulli, et 1’hypothése de mouvement
harmonique, nous obtenons la relation suivante :

20D 18,0 1120 — k*U =0, Equation II1-8

avec k*<=(4w0’*/r})(p/E), terme proportionnel & I’inverse du carré d’une longueur. La
o \p prop g

notation U™ équivaut 4 la dérivée n“™ de U(z) par rapport a z. On procéde a une factorisation
de 1’équation I1I-8, qui peut alors s’écrire sous la forme:

7 d .\ 3% s - .
g ra—+k |2+ f—— k> |U = 0. Equation I1I-9
oz 0z 0z oz

En identifiant les termes du polyndme aprés factorisation avec ceux de 1’équation III-
8, on trouve a=pg-=3. Ainsi, une solution de I’équation différentielle est la combinaison
linéaire des solutions des deux équations différentielles du second ordre suivantes

2 2
z%uﬁmzmo, et z£+3£—k2U.
0z oz az oz
2
. . U
=> Résolution de z(;—l2]+3%—+k2U=O:
4 4
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En posant U =yz™!, et £=2Y2, on obtient :

oy [1\oy , 4 - .
— ||+ |4k -—=p=0. Equation I1I-10
&§2+(§)¢9§+( 52)w quati
En prenant v=2%&, on trouve I’expression de I’équation différentielle de Bessel :
2 I
v, (l)ﬁ& (1 _ i2}., _o. : Equation I1I-11
dav v)ov v
La solution complete de cette équation est de la forme :
¥y = AJ,(v)+ BY,(v) = AT,(2KE) + BY,(2kE), Equation III-12

ou J; et V> désignent respectivement les fonctions de Bessel de premicre et de seconde
espece d’indice 2.

2
. . U

=> Résolution de zg+ 3Y oo
0z oz

En considérant les mémes substitutions dans cette équation, que pour 1’équation III-10
et III-11, nous obtenons I’équation différentielle modifiée de Bessel :

2
8_w+(1

i )_ﬁi_(“iz)w: o, ‘Equation ITI-13
. |

ov v
ayant quant a elle comme solution :

W, = CL,(2KE)+ DK,(2KE). Equation I11-14

ou /; et K, désignent respectivement les fonctions de Bessel modifiées de premiére et
de seconde espece d’indice 2.

=> Solution générale:

En faisant apparaitre les variables d"origine et en additionnant les deux solutions
précédentes, nous obtenons 1 expression compléte du déplacement transversal :

U(z) = Z_I{Afz(2kzl/2) + BY2(2kz‘/2) + Clz(zkzlﬂ) + DKz(zkzl/z)} .

La détermination des constantes A, B, C, D s’effectue en appliquant les conditions aux
limites propres a la configuration d’une poutre encastrée-libre. En raison des singularités des
fonctions Y et K, en z = 0, nous posons B = D = 0. Il en résulte :

U(z) = 12 A7, (2k2?) Ly 2042)) Equation ITI-15

On annule ensuite le déplacement, ainsi que sa tangente au niveau de 1’encastrement
z = L. Nous obtenons alors le systéme d’équation suivant :

ATy (2K + C12(2kL‘/2) -0 ,
Equation III-16
AJ(26?) - c1(247?) = 0
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L’équation transcendante aux valeurs propres qui résulte est donnée par :

To(2a)I3(An) +I3(A0)12(2,) = O, Equation III-17
avec A, =2k,IY?, la valeur propre adimensionnelle correspondant au n“™ mode de

vibration en flexion de la poutre. Les 5 premiceres racines de cette équation sont précisées dans
le Tableau III-3:

Mode n An 1o/ f1
Fondamental (f;) 1 5,9057 1
1° harmonique (12) 2 9,1969 2,425
2" harmonique (f3) 3 12,4022 441
3™ harmonique () 4 15,5795 6,959
4™ harmonique (f5) 5 18,744 10,07

Tableau III-3: Données sur les fréquences propres d’une poutre conique encastrée-libre
en flexion pour les cinq premiers modes.

Compte tenu de I’expression de k* définie avec 1’équation III-4 de la page 26, la
fréquence du n“™ mode de vibration sera déterminée par la relation :

f=—x 2 tan(B) JE . Equation ITI-18

2n 8L Yp

Comme il était prévisible, la fréquence fondamentale augmente avec 1’angle
d’ouverture B du cone, et lorsque sa hauteur diminue. Les courbes de la Figure III-5 illustrent
la dépendance de la fréquence fondamentale de résonance découlant de ce modéle, pour une
poutre constituée de silicitum monocristallin, en fonction de sa hauteur L, et du demi-angle
d’ouverture B. Dans ce cas, les valeurs des parametres mécaniques £ et p utilisées pour cette
évaluation sont respectivement de 170 GPa, et 2330 kg/m’. Les valeurs du parametre § de la
poutre conique tiennent compte des ordres de grandeurs des angles extraits de la littérature
relative aux microcathodes constituées de pointes de silicium pour 1’émission électronique par
effet de champ [Moreau 96, Huq 97, Rakhshandehroo 97, Dvorson +01].
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Figure III-5: Fréquence de résonance fondamentale d’une poutre conique, encastrée-
libre, en fonction de son demi angle d’ouverture § et de sa hauteur L. (E =170 GPa,
p =2330 kg/m’)

b)  Vibrations d’une lame encastrée a sa base :

Figure III-6: Schéma d’une lame encastrée a sa base.

Considérons maintenant une lame encastrée a sa base, de demi-angle d’ouverture g, de
hauteur %, de longueur /., et de largeur « a la base. Les notations utilisées dans le paragraphe
II1.1.1 sont toujours en vigueur. Dans le cas présent, le moment d’inertie /. par rapport a ’axe
O., est défini par I, =I{az/k)’ /12, et A=alz/h. Dans I’hypothése formulée par Bernoulli (cf.

équation II1-2, page 26), il vient donc que :

6’2

&

s U
9z°

avec k* =(120%h* 1a’|(p/E). Cette équation peut se mettre sous la forme :

2 2
z—a—z—+2£+k2 ziz—+2i—k2
174 0z 0z 1774

~k*U =0, Equation IIE-19

U =0. Equation ITI-20
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La solution de 1’équation différentielle I1I-20 est la combinaison linéaire des solutions

2
des deux <équations différentielles du second ordre z2—12]+20;—v+k2U=0, et
Z 4

e Z'Z—U—k2U=0. En posant U=yz™"?, puis £-:¥? dans la premiére équation, nous
74 Z

obtenons également 1’équation différentielle de Bessel:

Py (1o 1 - .
= . (EJE N (4k2 _ g_z)'/’ -0, Equation IT1-21

dont la solution compléte est de la forme :
¥y = AJ,(2kE) + BY,(2KE), Equation ITI-22
ou J; et ¥; désignent respectivement les fonctions de Bessel de premiére et de seconde

espece d’indice 1. En considérant les mémes substitutions dans la seconde équation, nous
obtenons 1’équation différentielle modifiée de Bessel :

2 5
i_‘f+ (l)‘?_’/’._ 4k + _12_ -0, Equation II1-23
JE® \§) & §

ayant quant a elle comme solution :
Y, = CI,(2kE) + DK|(2KE), Equation 11124
On somme les deux solutions, et on applique les conditions aux limites a I’ extrémité

libérée. En raison des singularités des fonctions Y; et K; en z = 0, il en résulte ’expression du
déplacement:

U(2) = {4 (2k2) + o1, (2042)] Equation IT1-25

Compte tenu des conditions d’annulation du déplacement transverse, et de sa tangente
a I’encastrement, on obtient I’équation transcendante aux valeurs propres suivante :

Ji(An)2(An) + To(An)11(A,) = O, Equation I11-26

avec A, =2k,k"?. Les 5 premiéres racines de cette équation sont, quant i elles, données
dans le Tableau I1I-4:

Mode n M fu/ 11
Fondamental (7) 1 4,612 1
1" harmonique (£2) 2 7.799 2,86
2"* harmonique (f) 3 10,958 57
3" harmonique (/%) 4 14,109 948
4™ harmonique (f5) 5 17,256 14,02

Tableau I11-4: Données sur les fréquences propres d’une lame encastrée i sa base,
considérant une sollicitation en flexion et les cinq premiers modes.

Les modes supérieurs peuvent étre obtenus en appliquant a la formule suivante :
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By = 2y w = (3180 1+ (1) +(15/160%) + (9180 .} Equation I11-27

ol a=(2n+1)x/2, avec n le rang de la racine tel quen=2. D autre part, & mesure que le

rang n augmente, la valeur du coefficient 2, est déterminée par la limite (%,,,-24,)—> =
[McLachlan 51]. En conclusion, nous obtenons :
2 rd
Jn = wai ’ Equation IT1-28
8xh 3p

On constate donc que 1’expression de la fréquence propre est indépendante de la
longueur de la lame. D’autre part, la fréquence fondamentale augmente & mesure que I’angle
d’ouverture augmente, et que sa hauteur diminue. Les courbes de la Figure III-7 illustrent la
dépendance de la fréquence fondamentale de résonance découlant de ce modele, pour une
lame constituée de silicium monocristallin, en fonction de sa hauteur %, et du demi-angle
d’ouverture 8. On suppose de nouveau que £ = 170 GPa et p = 2330 kg/m’.

1,2 T I
1 -
= » ¢+~ = beta (8°
—= = beta (9°
=@ ==beta (10°)
0,8 % s—
~
5 06
w
0,4
.:.:".
0.2 -t'.ﬁ.'i: ?-T?'. -“‘.::-
’ bl e it e T
S =y = DE— -
0
0,8 1,2 1,6 2 2,4 2,8
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Figure III-7: Fréquence de résonance fondamentale d’une lame encastrée a sa base , en
fonction de son demi-angle d’ouverture £ et de sa hauteur 4. (E = 170 GPa,
p=2330 kg/m®)

c) Comparaison du mode fondamental pour une lame et une poutre conique
encastrée-libre

Pour conclure cette partie relative au calcul des modes de vibration dans le cas de
poutres de section non uniforme, considérons une lame et une poutre conique encastrée-libre
de hauteur, angle d’ouverture, et matériau structurel identiques. Compte tenu de I’expression
des fréquences propres (équation I1I-18 et I1I-28) établies pour chacune des deux structures et
des données sur leurs valeurs propres adimensionnelles, on obtient, dans le cas particulier du
mode fondamental, que la fréquence de résonance de la poutre conique est 1,42 fois plus
¢élevée que celle de la lame.
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I11.1.3 Approche de Euler Bernoulli dans le ¢ T mposites :

Dans le cas des deux familles de dispositifs réalisées au cours de la these, les
résonateurs sont recouverts d’une fine couche métallique. Par conséquent, il est nécessaire
d’intégrer cette enveloppe pour affiner la résolution des modes de vibration de chaque
structure.

A moins de faire des approximations sur le module de Young équivalent, il est
impossible de calculer analytiquement 1’expression exacte des modes de vibrations pour des
poutres composites non-prismatiques, ne serait-ce que dans 1’hypothese conforme a celle de
Euler-Bernoulli. Compte tenu de 1’épaisseur (< 15 nm) de la couche métallique recouvrant les
structures (lames et nanopointes de silicium), on négligera son incidence pour le
dimensionnement des structures (longueur ou hauteur sur laquelle s’effectuera le mécanisme
de transduction). Néanmoins, un modele de poutre prismatique a section circulaire a été
développé dans le cas ou la géométrie de 1’apex des nanopointes s’apparente a celle d’un
cylindre (angle d’ouverture < 5° au sommet et hauteurs < 300 nm).

Figure III-8: Poutre cantilever composite de largeur w, et de longueur L. i, et h;
désignent respectivement I’épaisseur du matériau 1 et du matériau 2,

Pour ce faire on considére tout d’abord une poutre rectangulaire composite constituée
d’un couple de matériaux /, et 2 comme celle définie sur la Figure I1I-8. On suppose un
encastrement parfait. Dans [’approximation de Euler-Bernoulli, la fréquence propre du
premier mode de vibration en flexion de la poutre, pour des déplacements verticaux, est
déterminée par I’expression suivante :

1
k2| (eI, .
h=——f—F———=T 3 Equation III-29
27 W(plhl +pahy)

avec k;L—1.875104 (ctf. Tableau III-1), (EI )eq la rigidité flexionnelle caractéristique du
bi-couche, p; et p; les masses volumiques des matériaux / et 2. Le terme (E/ )., est déterming
en appliquant la loi de composition proposée par Nicu et co-auteurs [Nicu 99, +00] :

W[Eh + E3h + EEyhihy(4h7 + 6hihy + 4h3 )]

—— Equation I11-30
12(E by + Eyh,)

(£1),, -
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On considere a présent un cylindre encastré-libre, constitu¢ d’un cceur en silicium
entouré d’une couronne en or. Le rayon du cylindre interne en silicium est noté Rg;, tandis que
I’épaisseur de la couronne caractérisant la couche externe en or est notée 74,. On détermine le
premier mode en flexion de cette poutre, en s’inspirant de la modélisation qui vient d’étre
présentée. On se place dans la configuration d’une poutre rectangulaire dont [’aire de la
section équivaut a celle de la barre cylindrique de sorte que le volume de matiere pour les
deux matériaux soit conservé. Cette poutre rectangulaire est constituée d une superposition de
trois couches : une couche de silicium d’épaisseur Ag;, entre deux couches externes en or
d’épaisseur A4, D’autre part, on suppose que la largeur w de la section rectangulaire est
identique au diametre externe [, de la couronne d’or. Cette équivalence est illustrée sur la
Figure I11-9.

Poutre cylindrique Poutre rectangulaire

Figure I11-9: Illustration des analogies entre une section cylindrique et une section
rectangulaire

Il en résulte les analogies suivantes :

(’fm + 2RSi-’Au)

Ry + 1y,

2
xRy

= > Equation II1-31
2 Rg+1ty,

T
Si hay = £l
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Figure III-10: Fréquence fondamentale de la poutre composite, en fonction du rayon R;
et de sa longueur L. L’épaisseur de la couronne d’or est fixé a 15 nm.

Il suffit a présent de remplacer h; et h; par hs; et 2h4, dans I’expression de f; donnée
plus haut, et d’intégrer les parametres mécaniques du couple (silicium, or). On rappelle que
Esi =170 GPa, ps; = 2330 kg/m’, E4, = 80 GPa, et enfin Pau = 19280 kg/m’. Les courbes de la
Figure III-10 illustrent ce modele, en considérant une €paisseur homogene d’or de 15 nm. On
constate que la fréquence fondamentale croit 4 mesure que le ratio Rg; / £4, augmente.

I11.1.4 Analyse modale par éléments finis :

Il est d’usage, si I’on désire avoir une idée plus précise des modes de vibrations des
poutres en hautes fréquences, d’intégrer 1’hypotheése énoncée par Timoshenko d’inertie
rotatoire et de déformation en cisaillement des sections. Dans le cas des poutres de
caractéristiques uniformes (rigidité flexionnelle constante), le probleme peut étre résolu [Geist
97, 98] aI’aide de I’équation aux vibrations libres suivante :

4 2 2 ,
i?+w2{(%+ﬁ?-)%_§U}+w4ﬁéEU=o' Equation ITI-32
Z Z x

Le terme £’ est un coefficient qui traduit la géométrie de la section de la poutre, tandis
que le coefficient G désigne le module de cisaillement du matériau élastique linéaire, et est

défini comme suit :

G-—L Fquation III-33

ou v fait référence au coefficient de Poisson du matériau. Pour des structures a la
géométrie plus complexe que celle des poutres prismatiques, le recours a un traitement par
éléments finis est nécessaire.
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Une analyse modale des résonateurs a base de lame et de cone est présentée dans la
suite. Le logiciel ANSYS™ est utilisé pour réaliser cette étude (sur une station de travail type
SUN ULTRAS). Le but de ce travail est de confronter les résultats de simulation numérique
avec les modeéles analytiques prenant en compte 1’hypothese de Euler-Bernoulli et décrits
précédemment (paragraphe I11.1.2). On se limite a une structure constituée d’un matériau
structurel homogene. Dans le cas du silicium-monocristallin, aux constantes mécaniques
définies plus haut (k. et psi), s’ajoute le coefficient de Poisson. La valeur assignée a ce
dernier est vs; = 0,22. Pour rendre compte des vibrations en flexion latérale, on annule tous les
degrés de liberté possibles des nceuds situés a la base des deux structures. D’autre part aucun
déplacement vertical n’est permis, quelle que soit la localisation des nceuds.

a)  Poutre conique encastrée-libre :

Figure III-11: Superposition de la déformée de la poutre conique correspondant au
premier mode de vibration en flexion, avec la forme initiale de la structure. Dans le cas
présent f=7° (demi-angle d’ouverture), L=0,8pum (hauteur).

L’¢élément tridimensionnel tétraé¢drique So/id92 a 10 noeuds est employé pour le
maillage de la structure. L algorithme de résolution utilise une extraction dite réduite. On
ajuste le pas de maillage de sorte a obtenir des temps de calcul raisonnables (entre 30 minutes
et 1 heure pour I’extraction des 5 premiers modes), et s’assurer de la précision du résultat. Le
nombre moyen d’éléments constituant la structure est de 1000.

La solution prédite par la méthode des éléments finis est tres proche de celle obtenue
avec le modele analytique décrit plus haut. En effet, le pourcentage d’erreur entre la solution
analytique et le résultat numérique est inférieur a 10 % (voir courbes de la Figure [1I-12 b). En
conclusion, le dimensionnement des structures coniques a partir du modele analytique
présente le double avantage de donner un ordre de grandeur satisfaisant des modes de
vibrations, et de ne pas consommer de temps de calcul prohibitif. Ce modele prévaudra sur la
simulation dans la conception du dispositif de filtrage a base de nanopointe.
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Figure I11-12: a) Fréquence propre d’une poutre conique encastrée-libre en silicium
mono-cristallin, en fonction de son demi-angle d’ouverture et de sa hauteur. Les valeurs
sont extraites d’une analyse modale par éléments finis réalisée sous ANSYS™. b)
Comparaison des résultats de simulation avec le modeéle découlant de I’hypothése de
Euler-Bernoulli (on attribue les singularités, pour certains couples hauteur + angle Beta,
observées sur ces courbes, 2 un nombre insuffisant d’éléments maillant la structure, et
dégradant la géométrie conique qui est initialement a I’étude).

b) Lame encastrée a sa base :

Cette fois-ci, I’élément tridimensionnel So/id95 est employé pour mailler la structure.
L algorithme de résolution utilise une extraction du type sous-espaces. On affine le pas de
maillage de sorte a obtenir des temps de calcul inférieurs a 45 minutes, et s’assurer de la
convergence du résultat. Le nombre moyen d’éléments constituant la structure est de 750.

Des simulations ont permis de corroborer I’hypothese selon laquelle les modes de
vibration en flexion d’une lame ne dépendent pas de sa longueur. Ainsi, pour un couple donné
(h, B), on observe une variation sur la valeur du premier mode, inférieure a 1,5% si 1’on
balaye la longueur de la lame de 4 a 100 pm.

Figure III-13: Déformée correspondant au premier mode de vibration en flexion latérale
d’une lame. Dans le cas présent f=5° (demi-angle d’ouverture), H = 0,8um (hauteur),
L=4pm.
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A présent, la longueur de la lame est fixée 4 4 um. La courbe a) de la Figure I11-14
illustre 1’évolution du premier mode en flexion latérale de la structure en fonction de son
demi-angle d’ouverture et de sa hauteur.
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Figure I1I-14: Fréquence propre d’une lame en silicium mono-cristallin, encastrée a sa
base, en fonction de son demi-angle d’ouverture et de sa hauteur. Les valeurs sont
extraites d’une analyse modale par éléments finis réalisée sous ANSYS™, b)
Comparaison des résultats de simulation avec le modéle découlant de I’hypothése de
Euler-Bernoulli (on réitére la méme remarque que pour la Figure 111-12 b), concernant
les deux singularités observées sur ces courbes).

De nouveau, les résultats de ’analyse modale par la méthode des éléments finis sont
cohérents avec ceux prédits par le modéle analytique correspondant (voir partie I11.1.2) : on
observe une erreur inférieure a 9 % entre la simulation et la modélisation. De fait, on fera
plut6ét appel au modele analytique dans la conception du filtre & base de lame, de par sa
souplesse d’utilisation, son temps de calcul négligeable par rapport a celui d’une analyse par
¢léments finis, et enfin sa bonne approximation des modes propres des lames.

II1.2 Modélisation électromécanique des structures résonantes :

Pour illustrer cette partie nous allons considérer le cas simple d’un filtre a transduction
capacitive employant comme élément vibrant une poutre bi-encastrée, prismatique de section
rectangulaire, comme schématis€ sur la Figure III-15. Les électrodes d’excitation et de
détection sont disposées de part et d’autre, en vis-a-vis du résonateur, de sorte a avoir des
transducteurs capacitifs a plans paralléles et d’exciter la poutre selon un mode de flexion
latérale (conformément aux dispositifs congus pendant la thése).
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Electrode d’excitation

Electrode de détection

Figure I1I-15: Schéma d'un filtre microélectromécanique employant une poutre bi-
encastrée comme élément vibrant.

On note s I’épaisseur de la poutre, /¥ sa largeur dans la direction des vibrations et /. sa
longueur. L’ entrefer séparant les plans capacitifs est référencé sous la variable d , tandis que
W, désigne la largeur des armatures. On se conformera a ces notations pour établir les
différents développements dans la partie qui suit.

[11.2.1 Rappels sur la transduction capacitive :

Soit @ la pulsation du signal d’excitation v; appliqué a 1’électrode d’entrée du
dispositif de sorte que v, =v,, cosar et Vpc la tension de polarisation continue du résonateur.

Cette combinaison des deux signaux engendre une force f, d’origine électrostatique qui
s’exerce sur le résonateur. Cette force découle de I’énergie potentielle électrostatique £capa
stockée dans la capacité de transduction formée par le résonateur et I’armature de 1’¢lectrode
d’excitation a travers la formulation f, = grad E,,,. En particulier, selon I’axe O,, on obtient
I’expression f; de la force en fonction de la position latérale du résonateur :

3,00

fi= %(VDC -v) —ﬁ =5 7 T v—é"—2vmVDC cos wt +

2
1 Vin

cos 2wt E, Equation 111-34
2 ox

ou C; représente la capacité entre le résonateur et I’¢lectrode d’entrée. Comme on peut
le constater, la force d’excitation ainsi générée est la superposition de plusieurs termes : une
composante continue, ainsi que deux composantes alternatives, I’une a la pulsation o et
I’autre a la pulsation 2w. A condition que la pulsation du signal d’excitation coincide avec la
pulsation a la résonance mécanique @y du résonateur, seul le terme en w est exalté par le
coefficient de qualité¢ O du résonateur (ainsi que par sa tension de polarisation). Dans ce cas,
on peut négliger les deuxiemes harmoniques ainsi que la composante continue en modele petit
signal. Il ne reste alors que :
iC,

ViVpe —

P Equation I11-35
X

e
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Comme on peut le constater, la tension de polarisation continue Vpc du résonateur agit
linéairement sur ’amplitude de la force électrostatique. Néanmoins une dépendance non-
linéaire demeure a 1’égard du déplacement du résonateur au travers du terme dC; / dx. A partir
de la formulation donnée ci-dessus, on définit I’efficacité de transduction au port d’entrée 7,
(exprimée en Coulomb.m™) par :

aC

= Ve a_i' Equation ITI-36
X

De méme, on peut définir ’efficacité de transduction au port de sortie 1o par :

Mo = Vpc f—xo Equation III-37

ou Cop représente la capacité entre le résonateur et I’électrode de sortie. Intéressons-
nous au terme dCp / dx qui renvoie a la dérivée de la capacité électrode-résonateur qui sert de
transducteur en sortie du dispositif. Dans le cas des transducteurs capacitifs a plans paralleles,
la valeur de la capacité de sortie en fonction du déplacement latéral x est donnée par :

-1
Cp = - COS(I——) , Equation I11-38

ou A désigne I’aire des armatures en vis-a-vis par lesquelles s’effectue le mécanisme
de transduction (dans le cas présent 4 = A.W,), € la constante diélectrique du vide, et Co;
correspond a la capacité statique entre le résonateur et 1’électrode de sortie. En dérivant cette
équation, nous obtenons :

-2
9Co _ ﬁ(l _ L) . Equation ITI-39
ox dy dy

Dans le cas ou 'amplitude des déplacements x de la poutre est négligeable devant
I’entrefer dy des armatures, cette équation se simplifie en posant x/dy « 1, ce qui donne
dC, [0x = Cpfd,. D’autre part, pour une structure parfaitement symétrique, les capacités
statiques Cpy et C;; entre le résonateur et les électrodes d’entrée et de sortie étant identiques,
on obtient alors I’égalité 17,=10=17. Dans les calculs précédents est négligée 1’incidence de la
déformée du résonateur. Son expression doit €tre prise en compte si I’on veut avoir une idée
plus précise de la capacité en fonction du déplacement du résonateur, et plus particulierement
lorsque la largeur ¥, des électrodes est trés petite devant la longueur L du résonateur. Dans ce
cas, la capacité de sortie en fonction du déplacement du résonateur est régie par :

W,

- hd 14 .

c, = [2d | Equation I11-40
° { (o -(») 1

ou x(y) désigne I’amplitude du déplacement du résonateur a la position y, 2 son
épaisseur, et W, est la largeur de ’électrode. Cette formulation engendrant des calculs plus
complexes, on emploiera préférentiellement la premiére expression. Cette approximation est
d’autant plus acceptable que les amplitudes maximales de déplacements sont généralement
faibles devant la largeur de I’entrefer.

Pour en revenir a la force f; détaillée plus haut, celle-ci entraine une vibration du
résonateur dont ’amplitude est maximale & la résonance mécanique et exaltée par le
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coefficient de qualité Q. Cette amplitude est régie par la loi de Hooke, et déterminée par la
relation :

|x|w0 - X(wy) - |];:|Q - ":iQ , Equation I11-41

r r

k, désignant la raideur équivalente du résonateur selon le mode sollicité. D’autre part,
les déplacements du résonateur sont en quadrature de phase avec la force d’excitation
électrostatique a la résonance mécanique. Les oscillations donnent lieu & une variation de la
capacité entre le résonateur et la capacité de sortie. De fait, on recueille en sortie, un courant
I, proportionnel a la modulation de la capacité entre le résonateur et 1’électrode de détection
en sortie. Ce courant /,, est appelé courant motionel, et est défini comme suit (hypothése de
mouvement harmonique x(¢) =Xe'*) :

Iy=-Vpe 22 _jom,X. Equation I11-42

A la résonance mécanique, le courant motionel est maximal et son amplitude est
donnée par :

2 ,
(o) - ‘"_OQ]:”_”_ Equation I11-43

r

D’autre part, ce courant est en phase, a la résonance, avec la tension d’excitation v;. A
ce moment, le résonateur mécanique est modélisable par une résistance R,,, appelée résistance
motionelle, dont la valeur est donnée par le rapport :

Pour maximiser la valeur du courant motionel, plusieurs stratégies sont possibles :

=> Accroitre la fréquence de résonance du résonateur, mais 1’effet en est contrarié par
une augmentation concomitante de la raideur équivalente &, du systéme.

= Accroitre le coefficient de qualité Q du résonateur. Ce paramétre est lié aux
mécanismes dissipatifs qui seront décrits ultérieurement.

=> Accroitre I’efficacité de transduction 7, impliquant une augmentation de la tension
de polarisation continue }Vpc du résonateur et / ou une diminution de la largeur de I’entrefer
dy. Ces deux parameétres sont liés entre eux au travers d’une troisiéme grandeur qui est la
tension d’effondrement ou tension de « pull-in » notée Vp; [Nathanson 67]. Cette tension
renvoie a I’instabilité survenant lorsque la force de rappel mécanique ne parvient plus a
contrebalancer la force d’attraction ¢lectrostatique. En conséquence, pour une structure et un
dimensionnement donnés il faut s’assurer que la valeur de V¢ soit inférieure a la tension de
« pull-in » Vp; correspondante. Un modgéle analytique (sans tenir compte ni de la déformée de
la poutre, ni du gradient de force électrostatique le long de celle-ci) permet d’obtenir une
valeur approximative de cette tension [Nathanson 67, Senturia +01] :

,Sk dy - .
Vp, = ?7-‘;1—(;-, Equation III-44
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ol A est I’aire des armatures, &y la constante de raideur mécanique de la structure. En
premiére approximation, on définit £, & I’aide de 1’expression de la déflexion maximale
[Senturia +01]. Dans le cas ou ’on modélise 1’action des forces électrostatiques, par une
charge transverse ponctuelle appliquée au centre de la poutre bi-encastrée, on obtient
[Pruessner +03] :

4 3 ,
ko = Ewa” (h Equation III-45
6 \L

[1.2.2 Schéma électrique petit signal équivalent :

D’une maniére générale, le comportement dynamique des systémes électromécaniques
peut €tre décrit par I’équation différentielle du mouvement des membres structurels
composant le systeme étudié, ainsi que par un jeu de conditions aux limites. Ainsi, représente-
t-on un résonateur mécanique comme un systéme composé d’une masse en série avec un
ressort et un piston mis en paralleles.

m,_ : masse équivalente

¢, : coefficient d’amortissement
équivalent

k,_: raideur équivalente

V7 227

e’ i d,, : entrefer latéral

in — x : déplacement latéral
S VDC

f; : force électrostatique liée a la
transduction d’entrée

~

Figure I11-16: Schéma bloc illustrant la modélisation modale a paramétres localisés d'un
résonateur a transduction capacitive,

Le ressort renvoie & la raideur du résonateur, tandis que le piston symbolise
I’amortissement associé aux pertes subies par le résonateur. Cet équivalent dynamique varie
en fonction du point de localisation sur le résonateur, et du mode de résonance qui est excité
[Tilmans 94, 96, 97]. Ainsi définit-on la masse équivalente a la position y sur le résonateur a
I’aide de la formulation énergétique suivante [Johnson 83] :

cmax _

L
pWh [ [ X(2)] ax
m(y) =1 0

5"3()’) [Xm(y)]2

’ Equation I11-46

avec E . 1’énergie cinétique maximum du systéme, X,(y) I’équation du mode de
résonance étudi€, et v,()) la vitesse de déplacement du résonateur au point de coordonnée y.

La raideur et le coefficient d’amortissement équivalents se déduisent ensuite grice a la
fréquence de résonance obtenue indépendamment via la mécanique des milieux continus (cf.
paragraphe II1.1).
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k =wm, Equation I11-47
c, = a)gn, . Equation IT1-48

Puis le comportement du filtre est décrit par un schéma électrique équivalent composé
de résistances, inductances et capacités. Ce circuit équivalent est bati sur I’analogie entre les
descriptions mathématiques des phénoménes mécaniques et électriques [Woodson 68] : ces
analogies sont en effet le résultat des similitudes entre les équations différentielles décrivant
d’un c6té un systéme oscillant mécanique unidimensionnel, et de ’autre un circuit électrique
résonant. Elles sont rappelées dans le Tableau II1-5.

Domaine mécanique Domaine électrique

Force : I Potentiel électrique : V

Vitesse de déplacement : v = dx / dt Intensité d’un courant : i = dq / dt
Masse :m Inductance : L

Souplesse : (1/k) Capacité : C

Amortissement : ¢ Résistance : R

Tableau III-5: Equivalents par impédance entre domaine mécanique et électrique.

1/k

to Iy, & “r iim:r.' 1:m, ig .\
. (X _.» o0

-0 O-

Figure I11-17: Circuit équivalent au dispositif employant un élément résonant, incluant
les entrées / sorties électriques et mécaniques.

La description schématique de la figure ci-dessus permet par I’intermédiaire des
transformateurs de décorreler ’information d’origine électrique et mécanique [Tilmans
96, 97]. Cette figure fait apparaitre les capacités statiques Cp; et C;, entre le résonateur et les
¢électrodes d’entrée et de sortie. Dans le cas d’une structure parfaitement symétrique pour
laquelle nous obtenons donc les deux égalités Co, = C;s et n;,=10=1, ce schéma se simplifie
sous la forme d’un circuit électrique R,,L,,C,, série caractérisant la branche motionelle (i.e. le
comportement dynamique du résonateur). On y ajoute la capacité Cc de couplage directe entre
I’entrée et la sortie, en paralléle avec la branche motionelle (cf. Figure 11I-18). Cette capacité
peut étre perturbante pour le fonctionnement du filtre. Son influence sera explicitée plus tard.
Ne sont pas représentées sur la Figure III-18 les contributions amenées par les €léments
externes au circuit et dépendant de la fagon dont est connecté le dispositif [Clark +01] :
capacité de couplage vers la masse, capacité parasite liée aux pointes de polarisation et de
mesure, aux cables, lignes d’interconnexions. ..
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C C
R, C, L
] X560 >
V, Cis COs

Figure II1-18: Schéma électrique équivalent petit signal d'un résonateur
électromécanique A transduction capacitive. Les capacités statiques Cop; et C;, sont reliées
a la masse petit signal (résonateur polarisé a tension fixe V) c).

Jk,nzz, LT cp -
k
on n r
L’inductance motionelle L,, caractérise I’inertie du résonateur, la capacité motionelle C,, son
¢lasticité, et enfin la résistance motionelle R, les pertes dissipatives du résonateur. Dans le
cas, ou 1’on emploie plusieurs résonateurs reliés entre eux par ’intermédiaire de poutres de
couplage, on représentera ces dernieres par des capacités reliées a la masse petit signal, et les

équivalents R,,[C,, de chaque résonateur seront de nouveau employés.

Apreés transformation liée a la transduction, on obtient R,, =

A la résonance mécanique, la branche motionelle se réduit a la résistance motionelle
R,. Dans le cas particulier des transducteurs capacitifs a plans paralléles et d’une
configuration symétrique, on donne une approximation au premier ordre de cette résistance
(lorsque I’amplitude des déplacements de la poutre est négligeable devant la largeur de
I’entrefer dj)

k k; dy, Equation 111-49,

R,-—"'—~-
" ann2 anVDZC(E‘O‘/‘/eh)2

ou w, correspond a la pulsation du mode excité. Outre les stratégies de conception
invoquées a la fin du paragraphe II1.2.1, il apparait de maniére encore plus évidente ici que
pour augmenter 1’intensité du courant motionel et donc diminuer R,, il faille minimiser au
maximum la largeur de I’entrefer, qui intervient en dg.

II1.3 Non-linéarités dans les résonateurs a transduction par plans capacitifs
paralléles :

I11.3.1 Accordabilité de la fréquence de résonance.

Etant donné que les capacités électrodes-résonateur sont des fonctions non-linéaires du
déplacement du résonateur, cette non-linéarité se traduit par une dépendance de la fréquence
centrale du filtre a I’égard de la tension de polarisation V¢ du résonateur [Los Santos 99],
comme il est exposé dans la suite.
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Si I’on considére de nouveau I’expression de la capacité électrode d’excitation-
résonateur C;, fonction du déplacement x du résonateur, on peut montrer en utilisant un
développement limité en série de Taylor que :

O;_Ci = _%(1 +Ax+ A2x2 +Agx> + ),
X 0 - .
E ion 111I-50
\ ) 3 4 s quatio
ou A1=——, Az =7 3= T3, e
do do do

En supposant des déplacements infimes, et en ne conservant que les deux premiers
termes associés a cette décomposition, on obtient :
1C,

fi= --Z-d—(vgc —2v Ve + v+ AV x - 2400 Ve + Alxv,?) . Equation III-51
0

Dans I’approximation petit signal, ¢’est-a-dire lorsque v;, est petit devant Vpc, et en
considérant uniquement les composantes de pulsation @ proche de wy, I’expression de la force
d’excitation a la résonance mécanique devient alors :

C; C; . 14 .
fi|w0 = Foteet + fre = Voo —d—’-s- Vin cos(@ot) + Ve d—;‘Xsm(a)ot) . Equation I11-52
0 0

En plus du premier terme évoqué précédemment et représentant la force
électrostatique f...., amenée par la tension d’excitation v,, la force totale générée par le
transducteur contient une composante additionnelle f;. proportionnelle au déplacement du
résonateur. Cette composante est en quadrature de phase par rapport a la force feeo, tout
comme la force de rappel élastique. Cependant, a ’inverse de la force de rappel mécanique
qui s’oppose a la force d’attraction f;, la composante f;. agit en faveur de la force globale f.
On lui associe donc une constante de raideur négative d’origine électrostatique :

k,=-Vpe d—‘; Equation III-53
0
Cette rigidité s’ajoute a la rigidité mécanique &, propre au résonateur, diminuant ainsi

la fréquence de résonance du systéme :

’k k ’ Vie C - .
fy'= %= Foll- ’?rc d_;zs, Equation I11-54

ou f,’ est la fréquence de résonance modifiée par la transduction, et f; la fréquence
propre du résonateur. Ainsi la fréquence de résonance du systéme est ajustée par le niveau de
tension de polarisation continue Vpc appliqué au résonateur [Nguyen 94]. En utilisant une
approximation au premier ordre, on peut déterminer le décalage en fréquence normalisé par
rapport a fp, pour de faibles tensions de polarisation Vpc :

¥ 1VecC

=i

C

PR S Equation II1-55
0 r 0 is

La position du pic correspondant a la résonance modifiée, par rapport a la résonance
mécanique propre montre donc une dépendance quadratique a 1’égard du niveau de tension
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Vpe. On utilise cette propriété lors de la caractérisation d’un pic de résonance en transmission
d’un résonateur.

I11.3.2 Distorsion de la réponse spectrale du résonateur.

Les développements précédents supposent des amplitudes de déplacement
négligeables devant la largeur de I’entrefer. Cette approximation n’est plus valable dés lors
que ’on atteint des niveaux de polarisation Vpc et de tension d’excitation v; élevés (i.e. pour
lesquels ’amplitude d’oscillation dépasse d, / 10). Dans ce cas, il faut considérer I’ordre
supérieur du développement limité associé¢ a la dérivée de la capacité de transduction. A la
résonance, la composante de la force en quadrature de phase par rapport a la force issue de
Pexcitation f;i.; (forc Teste inchangée) s’écrit aprés simplification (on conserve uniquement les
termes en w) et développement [Nguyen 94] :

Filo, wy = ‘(ke1X + kg3X3)sin(th)

avec k, =- VDZCC—"; l—c—"zi 2l=-Vi -921, Equation I11-56
dy 4 d; dy
C, 1C; C,
et k,=-|V3. B iyl Y2 i
e3 D dg 4dg in DC dg

On retrouve la rigidité d’origine électrostatique %,; permettant d’ajuster la position du
pic de résonance. Le terme de non-linéarité du troisiéme ordre se traduit par un comportement
non-linéaire du type Duffing [McLachlan 51], provoquant une distorsion du pic de résonance.
Cette distorsion est d’autant plus prononcée que le coefficient de qualité du résonateur est
¢levé. La raideur k.3 s’associe a k.; dans la diminution de la raideur globale du systéme, mais
en créant un assouplissement non-linéaire du résonateur [Nguyen 94].

111.4 Coefficient de qualité et phénomenes dissipatifs :

Outre la fréquence de résonance du mode excité, un résonateur est caractérisé par le
facteur de qualité Q en ce mode. La valeur de O est directement liée aux pertes dans le
résonateur, 4 travers la formulation :

1_1 : énergie perdue I/Jar perwc/le d oscdlal.wn. . Equation II1-57
Q 2x énergie totale stockée par période d'oscillation

En général, différents mécanismes de dissipation énergétique contribuent dans la
valeur du coefficient de qualité global Q. On peut assigner un facteur de qualité a chacun de
ces mécanismes, si bien que I'inverse de Q correspond a la somme des inverses de chacun des
coefficients de qualité individuels.

1 1

—. Equation I11-58
Q Q

Dans le cas des oscillateurs harmoniques, on montre par le calcul, apres
approximation, que le facteur de qualité s’exprime également de la fagon suivante :

/ a .
Q=—Te Equation ITI-59
Mg’ 1
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ou Af zqp représente 1’élargissement du pic de résonance a —-3dB du sommet, et f.., la
fréquence du mode correspondant. Ce facteur de qualité définit la sélectivité de la réponse en
fréquence du filtre pour le mode de résonance sollicité. En effet, plus le facteur de qualité est
important, meilleure se fera la sélection et I’extraction du signal désiré par rapport aux
signaux parasites contigus (i.e. dont la fréquence est voisine de celle du signal que 1’on
cherche a filtrer).

A ce jour, aucun résonateur réalisé¢ a 1’aide d’une technologie de micro-usinage de
surface n’a pu démontrer un facteur de qualité supérieur a 10° [Roukes +01], et la plupart des
démonstrateurs sont bien en dega de cette valeur [Wang 97 & 97 bis, Wang +00, Bannon +00,
Clark +00, Hsu +01]. Au contraire, les résonateurs macroscopiques a base de quartz peuvent
atteindre des valeurs de coefficient de qualité supérieures a 10°. Il est indispensable d’analyser
I’origine des mécanismes dissipatifs [Mohanty +02] au sein des résonateurs a 1’échelle micro
et nanométrique dans le souci d’accroitre le facteur de qualité du dispositif [Vig 99].

Dans la partie qui suit, les mécanismes de pertes sont déclin€s, et le cas échéant sont
décrits en référence a I’exemple du résonateur a base de poutre bi-encastrée (cf. Figure
I11-15). Ainsi les pertes associées a I’amortissement dii a la présence de I’air et les pertes dans
les ancrages symbolisent les pertes par mécanismes extrinseques : certes, elles n’ont pas de
rapport avec la nature du matériau structurel du résonateur, mais sont conditionnées par la
conception de ce dernier. Les pertes par mécanismes intrinseques sont ensuite décrites. Ces
derniéres fixent la valeur limite du coefficient () atteignable.

a)  Friction de ’air

Cette catégorie de dissipation est associée a I’interaction entre le résonateur et 1’air.
Plus spécifiquement, cette perte est liée a la résistance que présente 1’air a ’encontre des
vibrations du résonateur. L amortissement de 1’air peut-€tre séparé en trois régions distinctes
correspondant chacune a une gamme de pression, allant du vide a la pression atmosphérique :
intrinséque, moléculaire, et régime visqueux. A titre indicatif, Blom et co-auteurs [Blom 92]
ont trouvé une transition du régime visqueux au régime moléculaire aux alentours de 1 Torr et
du régime moléculaire au régime intrinséque entre 107 et 107 Torr, pour une poutre
encastrée-libre vibrant verticalement (surface de la section = 1 mm?). Dans le vide (région

intrinséque), la friction de 1’air n’est pas une source significative participant au mécanisme de
dissipation. Par conséquent, on négligera sa contribution dans ce qui suit.

En général, on décrit ’interaction du milieu environnant (i.e. air) avec le résonateur
par une force de frottement F,, dont on donne ici I’expression [Blom 92] :

Fou =By + jBa)Vy = Bvy — By~ =yiLv, - volvy Equation I1I-60
w w

ou v, désigne la vélocité du résonateur (hypothése de mouvement harmonique :
v, = v ™), Br et B, sont deux coefficients réels d’amortissement, et L désigne la longueur

du résonateur. On peut montrer que le terme y, est inversement proportionnel au facteur de
qualité, tandis que le second terme y; est proportionnel au décalage en fréquence introduit par
I’amortissement.

=> Région moléculaire
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A basse pression (région moléculaire ou de Knudsen), I’amortissement provient des
collisions indépendantes entre les molécules d’air avec la surface du résonateur [Blom 92].
Dans ce cas, le paramétre d’amortissement y; est proportionnel a la pression de 1’air p ainsi
qu’a la hauteur de la poutre 4, tandis que le second parameétre y; est annulé :

— phk. = Dh 32M ,
Yi= Pk = PRy oo Equation I11-61

y2=0

ou R est la constante des gaz parfaits, M la masse molaire des molécules constituant le
gaz environnant (pour I’air M., = 28,964 g / mole), et T la température absolue, de sorte qu’a
300 K le terme A, = 3,6x10™ s/m. Le coefficient de qualité est déterminé comme suit :

0, =A% _ ‘,Q”RT WO Equation IT1-62
"1 32M  p

ou @, représente la pulsation du mode de résonance correspondant et non amorti de la
poutre, p la densité volumique de son matériau constitutif, et 4 sa section (4=h.w cf. Figure
[II-15).

=> Comportement visqueux de ’air

Dans les plus hautes pressions (de 1 Torr jusqu’a la pression atmosphérique et au-
dela), c’est-a-dire le régime visqueux, le gaz environnant se comporte comme un fluide
purement visqueux [Blom 92]. Dans I’hypothése ot I’air est un gaz incompressible et que le
nombre de Reynolds est trés petit (pas de turbulences), la force de frottement agissant sur la
surface du résonateur se déduit de la mécanique des fluides [Ouziaux 98], en résolvant
I’équation de Navier-Stokes et ’équation de continuité. Pour simplifier le probleme de
résolution lié a la détermination du champ de vélocité de ’air autour de la poutre résonante,
on symbolise celle-ci par une rangée de spheres de rayon » vibrant indépendamment les unes
des autres [Kokubun 87]. Ce faisant, I’expression de la force agissant sur la surface en
déplacement est donnée par la relation [Landau 63] :

Ffrott = 6.7[[.”'(1 + %) - % m3pgaz (1 + %) i}vx s E’vquation III'63

ou u désigne la viscosité dynamique, et pg,. la densité volumique du gaz (dans le cas

d’un gaz parfait : p -Mpy 5 est 1a largeur déterminant la frontiére autour de la outre, au-
£az p s = 2 g p

dela de laquelle le gaz est turbulent. C’est une mesure de la profondeur de pénétration des
ondes latérales produites par le mouvement de la poutre sur les molécules d’air. Cette

2u
pgazw
la force de frottement donnée ci-dessus, on détermine le coefficient de qualité, ainsi que le
décalage relatif en fréquence du premier mode de résonance introduit par le frottement
visqueux de 1’air :

grandeur dépend de la pression a travers la formulation 6 = . A partir de ’expression de
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PAw, whLpw,
Qvisq = =

" 6]!’[”‘(1 + g)

3
é_a_’__lv_z__m(lﬁé)

Equation I11-64

Pour les applications numériques, on remplace le rayon r des sphéres par la hauteur de
la poutre (dans le cas d’une excitation latérale comme sur la Figure III-15).

=> Force de compression de air :

Dans le cas ou I’entrefer dj séparant la poutre des électrodes de transduction est tres
petit (1 um) une force dite de compression apparait. Celle-ci est reliée & la compression du
volume d’air séparant les armatures électrodes-résonateur en raison des vibrations de ce
dernier [Hosaka 95]. Une expression de cette force peut étre obtenue en résolvant 1’équation
de Reynolds. Le coefficient de qualité Qc,mp €st alors obtenu comme suit :

pwdi - .
Qeomp = 52+ Equation III-65
th

Cette approximation n’est valable que si la poutre est beaucoup plus longue
qu’épaisse, si I’entrefer initial est uniforme, et enfin si I’amplitude des vibrations de la poutre
est inférieur au dixiéme de I’entrefer séparant la poutre des électrodes latérales. D’autre part,
on fait I’hypothése que la pression de ’air autour du résonateur est constante, alors qu’en
réalité la forme des vibrations (équation de la déformée de la poutre selon le mode sollicité)
induisent une distribution inhomogéne de la pression de I’air [Cho 94].

b)  Pertes par couplage mécanique

Ces pertes sont associées a la dissipation d’énergie du résonateur a travers la structure
le supportant. On parle également de pertes par radiation acoustique du support [Tomikawa
82]. En effet, on ne peut supposer que le résonateur soit parfaitement isolé de ses ancrages
mécaniques, et que ces derniers soient parfaitement rigides. Des déformations locales
apparaissent a I’interface entre le résonateur et ses ancrages. La perte d’énergie par période
d’oscillation est proportionnelle a I’inverse de la force de friction s’exergant au niveau de la
surface de contact séparant la partie mobile de la partie ancrée au substrat.

A partir de la théorie de 1’élasticité, il est possible d’obtenir pour une poutre cantilever
de longueur L une expression du coefficient de qualité caractérisant la dissipation énergétique
a travers les ancrages [Jimbo 68] :

1 0,236
Qrad L3

’ Equation III-66

ou 1, représente 1’épaisseur de la poutre dans la direction des vibrations.

Bien qu’il soit difficile d’accroitre la rigidité¢ des ancres, les pertes €nergétiques
peuvent étre réduites en optimisant la conception de I’ensemble systéme résonant-structures
d’ancrage. On peut citer I’exemple du systéme employant deux plateaux vibrant dans un
mode de torsion, permettant un découplage du plateau central de son support [Cleland 98]. On
se reportera également au démonstrateur employant une structure résonante a base de poutre
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libre-libre [Wang +00] décrit dans le paragraphe I1.4. Ce type de conception fut employé
récemment sur des structures en carbure de silicium [Huang +03], et excitées a 1’aide d’une
transduction magnétostatique. De nouveau, cette configuration a permis une amélioration du
coefficient de qualité obtenu (11000) en comparaison avec la valeur mesurée pour des poutres
bi-encastrées de mémes dimensions (4500).

c) Dissipation thermoélastique :

I1 s’agit de la source principale de pertes lorsque le résonateur fonctionne dans le vide
[Lifshitz +00]. Ce mécanisme dissipatif est relié¢ aux déformations volumétriques qui créent
une distribution non-uniforme de la température a travers le systéme en vibration. Les
gradients de température produisent en retour un flux de chaleur résultant de la conversion de
I’énergie du mode vibratoire en énergie thermique. Cet amortissement est minimal pour des
systémes résonants en mode de torsion. Une modélisation de ce mécanisme dissipatif est
proposée ci-dessous [Bilic +01, Abdolvand +03, Candler +03] :

2
o TE 2F,
, avec F(T)= ) 7z f;z,
0

1 4 .
- -67
Oiherm )7 4pC Equation III-6

et Q(f)=

4

ou fest la fréquence de I’onde élastique, 7' la température moyenne en K, et £ est la
fréquence caractéristique (pour laquelle Qe est minimal) de cet amortissement définie par :

b 78

S~ Equation ITI-68
2pCPtvib

Ky

Dans ces équations, a désigne le coefficient de dilatation thermique du matériau
constitutif du résonateur, C, sa capacité calorifique massique (a pression constante), £ son
module de Young, A sa conductibilité thermique, et #,; ’épaisseur du résonateur dans la
direction de vibration (pour un actionnement latéral comme sur la Figure III-15 ¢, = /). Dans
le cas du silicium monocristallin a 300 K, on prend a=2,616.10"K" [Madou +02],
C, =712 kg K [Grigoriev 97], A=1,56 W.cm™".K"' [Madou +02].

d)  Interaction phonon-phonon :

Une autre source fondamentale participant dans les mécanismes dissipatifs
intrinséques, provient de I’interaction du champ de déformation avec les phonons thermiques
[Celik +00] déja présents dans le solide, a I'inverse de la relaxation thermoélastique pour
laquelle les phonons thermiques sont générés par le gradient de déformation. Il existe de
nombreux travaux décrivant cette interaction [Cleland +03]. La théorie développée par
Masson et co-auteurs [Masson 65] permet de bien appréhender ce mécanisme. Elle suppose
un équilibre thermique entre la population de phonons et la déformation instantanée au sein
du résonateur. En effet, du fait de la modulation périodique du champ de déformation, la
fréquence de vibration des phonons va varier, influant sur la distribution locale de la
température, et créant un flux de chaleur entre les points de différente déformation.
L’augmentation d’entropie qui en découle absorbe une partie de ’énergie vibratoire du
systéme. Cette théorie s’applique dans le cas ou le temps de relaxation thermique Ty
caractéristique du gaz de phonons est beaucoup plus petit devant la période 2w de 1’onde
élastique (caractérisant la propagation des déformations locales dans le résonateur). On
associe a cette perte d’énergie le coefficient de qualité Opp.p» défini comme suit [Cleland +03]:

54



Chapitre 1 - Conception et Réalisation de Nano-Résonateurs
Electromécaniques pour le filtrage RF.

2 ,
1 v Cva T Equation ITI-69
Qphpp PYy 1+ oty

ou v, est la vitesse de phase du son dans le matériau, y la constante de Griineisen
(y = 2 dans le cas du silicium [Bilic +01]), 7 la température moyenne en K, ¢y la capacité
calorifique a volume constant (¢ = 1,64 J.cm™ K™ a 300 K [Cleland +02]), et 7x le temps de
relaxation des phonons donné par le rapport 34/c,v3 ou vp renvoie a la vitesse du son de

Debye (5000 m.s™ pour le quartz [Bilic +01] et 5860 m.s™ pour le silicium [Cleland +02]). On
trouve 1 = 8,31 ps dans le cas du silicium.

e) Dispersion phonon-électron :

Dans le cas ou le résonateur est recouvert ou constitué d’un métal, il faut considérer le
gaz d’électrons libres qui lui est associ€. En raison de la force périodique d’excitation externe,
les ions commencent & osciller, produisant un champ électrique variable forcant le
mouvement des électrons. On assimile le gaz électronique & un fluide visqueux. Par
conséquent, une dissipation énergétique est observée du fait du mouvement des électrons
[Cleland +03]. Ce mécanisme intervient ¢galement pour des matériaux semiconducteurs
intrinséques a température ambiante. En effet, ils possedent une population en porteurs libres
en trous / électrons compte tenu de I’excitation thermique. La sollicitation externe peut
modifier la structure de bande du matériau de sorte que des €lectrons vont migrer d’une bande
a’autre. Le saut d’un électron d’une bande a ’autre se traduit alors en une perte d’énergie.

111.4.2 Elg’ments externes affectant la réponse en transmission du filtre ;

Un ensemble d’éléments électriques liés & la chaine de mesure, a la configuration des
électrodes et aux matériaux employés s’interfacent avec le filtre et affectent sa réponse en
transmission. Ce paragraphe a pour but d’en illustrer les incidences sur les performances du
filtre.

a) Les pertes par insertion

A la résonance mécanique, on rappelle que I'impédance motionelle caractérisant le
comportement dynamique du résonateur se réduit a sa résistance motionelle R,,. En général,
cette résistance est comprise entre la dizaine et la centaine de kQ [Quévy +02]. Dans le cas
d’une mesure directe de la réponse en transmission du filtre 4 ’aide d’un analyseur de réseau,
une désadaptation d’impédance apparait alors entre le résonateur et les impédances d’entrée et
de sortie (50 Q) présentées par les ports de ’analyseur. On note Rs la résistance de source (en
série avec le signal d’excitation v; issu du port d’entrée de I’analyseur) et R; la résistance de
charge. Cette désadaptation se traduit par des pertes par insertion dans la bande passante. Ces
pertes /L. (en décibels) sont définies par la transmission maximale du filtre : c’est-a-dire le
rapport entre la tension maximale recueillie aux bornes de R; en considérant I’insertion de la
résistance motionelle R,, amenée par le résonateur, et cette méme tension lorsque le
résonateur est vu comme un court-circuit.

v Ry
— R
1= 20log—2L* Rs * Ry | 10— Rt Bs | Equation III-70
v _Br R, +R; +R,
"R, + Ry
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b)  Influence des capacités parasites :

Dans I’analyse précédente, est omise 1’incidence de la capacité de couplage direct C¢
entre I’électrode d’excitation et de détection, des capacités de couplage entre les plots d’acces
et le substrat, et de la capacité parasite entre les pointes de mesure. A condition d’effectuer
une soustraction logicielle au niveau de ’analyseur de réseau (cf. paragraphe V.1), on peut
s’affranchir de cette derniére contribution. Néanmoins, le couplage vers le substrat et celui
apporté par les électrodes d’entrée et de sortie, persistent.

La capacité de couplage vers le substrat a pour effet de diminuer 1’amplitude du signal
capté, mais elle est généralement négligée du fait de 1’isolation des plots d’accés par
I’intermédiaire d’un diélectrique suffisamment épais. La plus grande contribution parasitant la
mesure du courant motionel est donc apportée par le couplage direct entre les électrodes. Elle
se traduit en une diminution de I’atténuation en bande coupée. Au fur et & mesure que 1’on
s’éloigne de la résonance série, I'impédance du réseau R,,L.C, devient plus importante que
I’impédance de la capacité de couplage direct Cc qui lui est associée en parallele (cf. Figure
I1I-18 en page 48). D’autre part, cette configuration crée une résonance parallele (zéro de
transmission), peu aprés la résonance série caractéristique de la branche motionelle R,LnCy,
du résonateur (cf. paragraphe V.3). Le courant parasite lié¢ au couplage direct s’écrit :

ic(@)= joCev,, Equation III-71

ou v; désigne le signal d’excitation appliqué a ’entrée du dispositif. On obtient alors le
rapport ¢nc entre le courant motionel et le courant de couplage direct a la résonance excitée

fa:

I 2 1 - .
o0 =fm|_ MC __ 1 Equation I11-72
e 1.l Cok, R,Coo
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Figure I1I-19: Evolution du rapport &mcc exprimé en dB, en fonction de la valeur de la
résistance motionelle R,,, et de la capacité de couplage direct C¢c (fréquence de 1 GHz).

On constate sur la Figure [1I-19 que, dans le cas le plus défavorable (i.e. Cc =10 {F),

on ne peut espérer mesurer & 1 GHz une résonance supérieure a 3 dB, qu’a condition que R,
soit inférieure & 11 kQ.
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IV Structure et procédé de fabrication des deux familles de
filtres nano-électromécaniques.

1V.1 Filtre a base de nanopointe vibrante :

IV.1.1 Présentation du dispositif

Le premier dispositif congu dans le cadre de la thése emploie comme ¢lément résonant
I’extrémité libérée d’une nanopointe de silicium métallisée. La partie inférieure de cette
nanopointe est encapsulée dans une couche épaisse de diélectrique (SiO,), afin d’isoler les
électrodes d’excitation et de détection de la couche utilisée pour polariser le résonateur, et de
n’utiliser que ’apex (partie la plus effilée) de la pointe comme €élément vibrant. On rappelle
que le principe de fonctionnement du dispositif est basé sur une excitation du résonateur par
couplage électrostatique, et une détection des vibrations par couplage capacitif. Les
oscillations du résonateur s’effectuent dans le plan des électrodes. Le schéma de la Figure
IV-1 représente la structure du dispositif de filtrage accompagné du circuit de polarisation,
d’excitation et de mesure affecté aux différentes électrodes.

Electrode
d’excitation Résonateur: poutre
conique encastrée - libre

B Couche sacrificielle (Cr)
[ Couche métallique (Au)

Figure IV-1: Schéma du dispositif de filtrage nano-électromécanique RF employant
I'apex d'une nanopointe de silicium métallisée comme partie vibrante.

IV.1.2 Procédé de fabrication
a)  Enchainement et fonctionnalité des niveaux de masques

Ce procédé fait appel a deux étapes d’écriture €lectronique directe associées a la
fabrication du dispositif en lui-méme. La premiere phase de lithographie électronique a pour
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but la définition du résonateur. La seconde étape d’écriture électronique sert a définir les
¢lectrodes d’excitation et de détection d’une part, et a les aligner par rapport au résonateur
d’autre part. Un niveau optique intermédiaire est nécessaire afin de définir les plots de contact
pour permettre la polarisation continue du résonateur.

Initialement, une premiére version du procédé de fabrication se limitait uniquement a
ces trois niveaux de masques. Ce premier cycle de fabrication a mis en lumi¢re la nécessité
d’avoir des marques d’alignement électroniques intactes pour s’assurer de 1’efficacité du
réalignement électronique lors de 1’étape finale (définition des électrodes latérales). A partir
de cette observation, la seconde version qui a été retenue, et qui est présentée dans la suite,
nécessite deux niveaux supplémentaires. Une premiere étape d’écriture électronique dont la
seule fonction est de définir les marques d’alignement électronique. A cela s’ajoute un niveau
optique, dont le role est de préserver ces marques €lectroniques des étapes technologiques
relatives a la fabrication du dispositif (gravure ionique réactive, oxydation thermique). Les
détails des différents niveaux de masques relatifs a ce procédé de fabrication sont illustrés
dans I’annexe A du manuscrit.

b)  Présentation du procédé de fabrication

Les étapes de réalisation technologique du dispositif sont décrites dans la partie qui
suit. Elles correspondent au procédé final retenu, et sont le fruit de plusieurs essais et
optimisations itératives. Par ailleurs, ce procédé est détaillé de fagon exhaustive en annexe du
manuscrit.

Figure IV-2: Schéma illustrant les étapes de fabrication relatives aux marques
d'alignement électronique et a la définition du masque pour la gravure des pointes.

Le procédé de fabrication débute a partir d’un substrat de silicium orienté (100), dopé
de type n avec une résistivite de 5 a 10 Q.cm. Le choix du type de motif d’alignement
¢lectronique s’est porté sur des trous usinés dans le substrat de silicium, en lieu et place des
plots métalliques usuels. Ce choix présente deux avantages. Il n’impose pas de contraintes sur
le budget thermique, qui, dans le cas des marques métalliques, doit étre ajusté de sorte a ne
pas les dégrader (problémes de siliciuration, diffusion). D’autre part, il s’est avéré que les
marques creuses permettent un meilleur contraste électronique lors du réalignement en
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écriture directe. La Figure IV-2 illustre I’enchainement des étapes nécessaires pour réaliser
ces marques.

Dans un premier temps, une résine €électronique positive précédée d’un promoteur
d’adhérence est enduite sur le substrat par centrifugation. Une étape d’écriture électronique
(1* niveau) est réalisée, suivie du développement de la résine. Les motifs définis sont ensuite
transférés dans le substrat de silicium par gravure ionique réactive (RIE). Le plasma utilisé
pour cette étape est composé d’hexafluorure de soufre (SFs), de dioxygéne (O,), et de diazote
(N»). La durée de la gravure est fixée par la détection de fin d’attaque de la résine électronique
(interférométrie laser a 657 nm). Par précaution un nettoyage de I’échantillon par plasma
oxygene (O,) est réalisé, afin de s’assurer de 1’élimination compléte des résidus de résine. A
ce stade du procédé des trous de 8 um de c6té et 1,15 pm de profondeur sont définis dans le
substrat (cf. Figure [V-2 d).

Une couche de SiO; de 3500 A d’épaisseur est déposée par dépdt chimique en phase
vapeur assisté par plasma (PECVD’) a 300°C. Ce matériau servira ultérieurement de masque
pour la gravure des piédestaux de silicium. Une résine électronique négative (SAL601) est
enduite par centrifugation, suivie de son écriture directe. Les paramétres d’exposition sont
ajustés, de sorte a s’assurer d’une définition et d’une résolution suffisantes des motifs
circulaires. Ces derniers serviront de matrice pour le masque d’oxyde. Ces disques sont
définis apres développement de la résine exposée (cf. Figure IV-2 g). Ils sont ensuite
transférés dans la couche d’oxyde, par gravure RIE dans une ambiance fluorée a base de
trifluorométhane (CHF;) et de tétrafluorométhane (CF4). Les résidus de résine électronique
sont alors retirés par voie séche dans le méme béti, a I’aide d’un plasma & base d’oxygéne (cf.
Figure IV-2 1). L’échantillon sorti de la chambre est immergé dans un mélange pirhaiia (50%
d’acide sulfurique concentré H,SO,, 50% de peroxyde d’hydrogéne H,0,) fraichement
préparé. Ce mélange, trés corrosif et réactif, élimine les impuretés organiques adsorbées sur
I’échantillon. La durée de cette étape est fixée par la fin de la réaction exothermique, soit
typiquement 30 & 45 min. Il s’agit en effet de s’assurer de I’élimination compléte des
polymeres a la surface de I’échantillon, susceptibles de polluer et altérer les étapes de gravure
séche suivantes. Cette précaution est d’autant plus nécessaire que la résine électronique
négative SAL601 semble se recombiner avec des composés fluorés formés durant la gravure
RIE de I’oxyde (CHF3/CF,4). Cette recombinaison altére la composition de la résine et peut
rendre inefficace sa gravure dans un simple plasma O,.

Les étapes suivantes visent a protéger les motifs d’alignement électronique des
traitements nécessaires a 1’obtention des pointes de silicium (voir Figure 1V-3). Pour ce faire,
on dépose tout d’abord une couche de nitrure enrichi en silicium SixNy (faiblement contraint),
par LPCVD®. Le rapport des débits de gaz relatifs a ce dépét est ajusté de sorte a réduire le
niveau de contrainte résiduelle dans la couche [French 97] : dans le cas présent SiH>Cl; / NH;
=2/ 1. Cette couche masquera les motifs d’alignement électronique. Compte tenu des
sélectivités d’attaque liées aux étapes de gravure a venir, I’épaisseur & déposer est paramétrée
afin de conserver une couche résiduelle de nitrure. Aprés un dépét de résine optique négative
(AZ5214), suivi d’une étape de photolithographie correspondant au deuxiéme niveau de
masque, on définit les plots qui vont couvrir les trous d’alignement électronique par gravure
RIE du SixNy. Les résidus de résine AZ5214 sont ensuite retirés dans le méme bati par un
plasma O,. A ce stade du procédé de fabrication, les motifs d’alignement électronique sont

> PECVD : Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition
®LPCVD : Low Pressure Chemical Vapor Deposition
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recouverts d’une couche de nitrure, et nous avons défini les disques d’oxyde qui serviront de
masque pour la fabrication des pointes de silicium.

a) b)

Figure IV-3: Enchainement des étapes technologiques relatives a la protection des
marques d'alignement électronique.

L’échantillon est de nouveau placé dans I’enceinte du bati RIE. On procede a la
gravure seche du silicium masqué localement par les plots circulaires d’oxyde, afin de définir
les structures en piédestal. Cette gravure est réalisée a I’aide d’un plasma composé
d’hexafluorure de soufre (SFs), et d’oxygene (O,). L'adjonction de diazote (N,) ou de CHF;
aux gaz précités a également été testée. Préalablement, une étude qualitative a permis
d’ajuster le débit des gaz, la puissance, et la pression au sein de la chambre, de sorte a
controler les flancs de la gravure, et s’assurer dans le méme temps d’une sélectivité suffisante
entre le silicium et le masque d’oxyde. Le systeme de détection de fin d’attaque basé sur le
principe d’interférométrie nous renseigne dans le méme temps sur la progression de 1’érosion
du chapeau d’oxyde. La durée de cette gravure est fixée par la calibration préalable de la
vitesse de gravure verticale et latérale du silicium propres aux parameétres et a la composition
du plasma employé. Une série de tests a donc été mise en ceuvre afin d’analyser le réle de
chaque gaz, de la pression et de la puissance dans le mécanisme de gravure du silicium. Pour
ce faire, je me suis reporté¢ aux nombreux travaux relatifs a la gravure RIE du silicium
[Benton, Gottscho 92, Campo 95, Jansen 96a, b, Jackson 96, Burtsev 98] et ceux traitant plus
spécifiquement des mécanismes chimiques mis en jeu dans le cas d’'un mélange a base de
SFe¢/O,/CHF; [Legtenberg 95, Hsiao 98]. Il est intéressant d’en rappeler ici les grandes lignes.

=> Plasma SF6/02/CHF3

Dans un plasma de type SF¢/O,/CHFj3, chaque gaz revét une fonction spécifique et a
une incidence dans les caractéristiques de la gravure. Ainsi, le profil de gravure peut étre
contrdlé en changeant simplement le débit de chacun de ces gaz. Dans un tel plasma, le SF;
va produire des radicaux fluorés F* qui vont réagir chimiquement avec les atomes de silicium
pour former le composé volatile SiF,. On peut écrire cette réaction chimique de la maniére
suivante :

Si+4F =» SiF,
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Il apparait donc qu’une augmentation du débit de SFs entraine un accroissement des
radicaux fluorés, et donc une élévation de la vitesse de gravure chimique du silicium.

L’ oxygéne quant 3 lui, donne naissance a des radicaux O*, lesquels vont réagir avec le
silicium et les radicaux fluorés pour former une couche de passivation SiOFy a la surface du
silicium. Cette couche joue le r6le de couche de protection a ’encontre de I’attaque chimique
du silicium par les radicaux F*.

Enfin, les ions CFx' et SF, " issus respectivement du CHF; et du SF,, accélérés vers la
surface du substrat vont entrer en compétition avec les radicaux O*. En effet, leur
bombardement vertical entrave la formation de la couche de passivation au fond des tranchées
de gravure en formant des composés volatils CO.F, et SOFy, tout en laissant intacts les flancs
de gravure qui restent « inhibés ».

A partir de cette description du mécanisme de gravure, il est possible d’établir une
combinaison de paramétres pour laquelle I’aspect du silicium est noir en surface a I’issue de
la gravure. La surface est en fait constellée de micro-aiguilles, résultant du micro-masquage
de la surface par les particules et I’oxyde natif présents éventuellement avant la gravure, mais
aussi par les redépdts de matériau (issus du masque ou de I’enceinte de la chambre RIE)
durant la gravure. Plusieurs auteurs ont observé ce régime particulier, traduisant par ailleurs
une gravure fortement anisotrope [Twente web]. Ils proposent une méthode qui permet de
contrdler parfaitement le profil des flancs de gravure en ajustant les parametres du plasma
autour de ceux permettant I’obtention du « silicium noir » [Jansen 95a, b, c, d, 96c¢].

En se conformant & cette méthode, la premiere démarche entreprise en vue de
I’obtention des pointes, a consisté & déterminer 1’apparition du régime de « silicium noir »
pour chacun des réacteurs (bati RIE Oxford Plasmalab 80 Plus et biti RIE/ICP Systéme
Oracle Trion Technology) utilisés au cours de la thése. Les paramétres obtenus et les résultats
de chaque gravure sont illustrés sur les photos MEB de la Figure 1V-4.

5.00KT
wO1TEHN =

Figure IV-4: Photos MEB accompagnées des parametres du plasma RIE, illustrant le
régime de « silicium noir » pour le bati Oxford Plasmalab 80 Plus (a) et le bati Trion (b).

Une fois le régime de « silicium noir » établi pour les deux bétis, les paramétres du
plasma furent ajustés afin d’obtenir un profil de gravure isotrope. Nous avons consigné dans
le tableau suivant, des valeurs de vitesse d’attaque du silicium associées aux images MEB des
piédestaux obtenus apres gravure RIE, pour différents parametres de plasma, et bétis de
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gravure. D’autre part, pour certains tests, la rugosité moyenne de la surface a été mesurée a
I’issue de la gravure. Il en ressort que I’ajout dans certaines proportions de CHF3 ou de N, au
mélange SF¢/O, réduit de fagon notable les aspérités de surface. Cette observation est en
accord avec les études menées par d’autres équipes de recherche [Madou +02].
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Biti : Oxford Plasmalab 80 Plus

Gaz : SFs/ 14 sccm - 0,/ 8 scem

Puissance : 60 Watts ; Pression : 20 mTorr
Accord impédance manuel: C, /64 -C, /71
Tension d’autopolarisation : 252 V
Gravure latérale : 37 nm / min.

Gravure verticale : 155 nm / min.

Bati : Oxford Plasmalab 80 Plus

Gaz : SFs /20 sccm - 0,/ 6 scem- CHF; / 17 scem
Puissance : 110 Watts ; Pression : 140 mTorr
Accord impédance manuel: C, /50 - C, /94
Tension d’autopolarisation : 150 V

Gravure latérale : 175 nm / min.

Gravure verticale : 445 nm / min.

Bati : Oxford Plasmalab 80 Plus

Gaz : SFs/ 12 scem - 0, / 10 scem
Puissance : 35 Watts ; Pression : 25 mTorr
Accord impédance manuel: C, /52 - C, /94
Tension d’autopolarisation : 157 V
Gravure latérale : 200 4 220 nm / min.
Gravure verticale : 425 4 445 nm / min.

Rugosité moyenne : 15 nm

Biti : Systéme Oracle Trion Technology
Gaz : SFs /20 scem - 0, / 6 scem- CHF; / 17 scem
Puissance : 110 Watts ; Pression ; 140 mTorr
Accord impédance manuel.

Gravure latérale : 105 4 120 nm / min.

Gravure verticale : 230 4 267 nm / min.

Rugosité moyenne : 4.5 nm

Chapitre 1 - Conception et Reéalisation de Nano-Résonateurs
Electromécaniques pour le filtrage RF.

Bati : Oxford Plasmalab 80 Plus

Gaz : SFs/ 12 sccm - 0, / 10 sccm
Puissance : 28 Watts ; Pression : 5 mTorr
Accord impédance manuel: C; /69 -C, /82
Tension d’autopolarisation : 145 V
Gravure latérale : 18 nm / min.

Gravure verticale : 67.5 nm / min.

Rugosité moyenne : 10 nm

Biti : Systeme Oracle Trion Technology
Gaz : SFs/ 20 sccm - 0, / 6 scem- CHF3 / 17 sccm
Puissance : 110 Watts ; Pression : 140 mTorr
Accord impédance manuel.

Gravure latérale ; 155 4 185 nm / min.

Gravure verticale : 360 nm / min.

Rugosité moyenne : 2.3 nm

Biti : Oxford Plasmalab 80 Plus
Gaz : SF4/12 sccm - 0,/10 sccm- CHF /8 sccm
Puissance : 35 Watts ; Pression : 5 mTorr
Accord impédance manuel: C, /52 - C,/ 95
Tension d’autopolarisation : 160 V
Gravure latérale : <1 nm / min.

Gravure verticale : 30 nm / min.

Régime : Silicium noir (micro masquage)

Bati : Oxford Plasmalab 80 Plus
Gaz : SFs/12-0,/10-N,/10
Puissance : 55 Watts ; Pression : 25mTorr
Accord impédance manuel: C, /66 - C, /71
Gravure latérale : 55 nm / min.

Gravure verticale : 175 4 185 nm / min.
Rugosité moyenne : <2 nm

Tableau IV-1: Comparaison des paramétres et profils de gravure pour différents plasma et batis RIE.
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On s’appuie sur les calibrations de vitesse d’attaque données dans le tableau ci-dessus
pour contrdler 1’évolution de la gravure RIE du silicium, mais aussi en déterminant
réguliérement (étape divisée en tranches de 5 minutes) au microscope optique la présence ou
non du chapeau d’oxyde. Apres cette €tape, 1’échantillon subit de nouveau un nettoyage au
pirhafia destiné a graver les polymeéres qui ont pu se former pendant la gravure RIE du
silicium. Un ringage abondant a la pissette d’eau Dé-Ionisée (eau DI) est appliqué sur
I’échantillon, suivi d’une immersion dans un bain a bulles azoté. La plaquette est séchée par
centrifugation puis de nouveau plongée dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée
(BE 7 :1). Il s’agit de graver les résidus de SiO, PECVD ayant servi de masque pendant la
gravure RIE du silicium.

mm Si0, mmmmsm Silicium 34.0 nm
2 e

a)
Gravure RIE du silicium — Gravure du masque

u"l:__luu d’oxyde: BE 7:1

c)

Smm

Taky et
\\ IEHN /7

Figure IV-5: Schéma descriptif du procédé de fabrication des pointes de silicium et
photographie MEB d’un exemple de pointe obtenue a I’issue de cette séquence d’étapes
(rayon de courbure au sommet de 'ordre de 15 nm et demi-angle d’ouverture de 5°).

On réalise ensuite une oxydation en ambiance seche a 1100 °C, suivie d’une gravure
de I’oxyde ainsi formé dans une solution de BE 7 :1. Ce cycle oxydation - gravure chimique
de I’oxyde thermique est répété jusqu’a I’obtention de pointes de silicium suffisamment
effilées a I’apex [Mcgruer 91, Huang 93, Huq 95, & 98, Liu 93, & 94, Boswell 96, Shi 96].
En effet, du fait des contraintes mécaniques associées au processus d’oxydation et du rayon
de courbure local de la surface, la croissance d’oxyde est ralentie a mesure que 1’on se
rapproche du sommet des piédestaux. Ce phénomeéne est détaillé dans le 2™ chapitre du
manuscrit. Le temps du dernier procédé d’oxydation est ajusté de sorte a recueillir le profil et
les dimensions désirées des pointes ainsi formées. En effet, leur gé¢ométrie doit répondre aux
spécifications imposées par la fréquence de fonctionnement visée du filtre. Le paramétrage du
temps d’oxydation est déterminé a partir du modele qui fait I’objet du 2™ chapitre.

L’étape suivante consiste a dégager de nouveau les motifs d’alignement électronique
(carrés de 8 um de cote), puisque leurs parois ne seront pas altérées par les étapes suivantes.
Une photolithographie est mise en ceuvre, en utilisant de nouveau le masque optique ayant
servi a la protection des motifs (cf. Figure IV-3). Dans ce cas, une résine optique positive
(S1818) est déposée, insolee, et développée. La couche de nitrure est ensuite gravée par RIE
(CHF;/CF,), ainsi que les résidus de résine (O,).
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L’ensemble de la plaquette est recouvert d’une fine couche métallique qui servira a
polariser la pointe vibrante. Pour ce faire, on dépose 15 nm d’or par pulvérisation cathodique
RF. Cette méthode de dépot est préférée au dépot par évaporation. En effet, cette derniere
technique réduirait la probabilit¢ de recouvrement des pointes en raison de sa plus grande
directivité (donc moins conforme). On dépose, ensuite 50 a 60 nm de chrome. Pour les mémes
raisons que celles qui viennent d’étre évoquées, cette €tape s’effectue par pulvérisation
cathodique. Ce matériau sera graveé chimiquement en fin de procédé et fait office de matériau
sacrificiel.

a) Dépot d’or et de chrome b) Dépéot de SiO, PECVD
par pulv¢risation SR
cathodique RF

mmmmms Silicium

¢) Enduction résinc épaisse d)Gravure RIE - plasma s SiO,
(AZ4562) + plasma O, CHF /CF, Or
llulluulull ' ==> planarisation de la
couche de silice s Chrome

WL s

Figure IV-6: Descriptif du procédé jusqu’a I’étape de planarisation de la silice.

A présent, il faut encapsuler la base des pointes a 1’aide d’un matériau qui doit
posséder, d’une part, une constante diélectrique relative suffisamment faible pour assurer
I’isolation de la couche de polarisation DC des électrodes d’excitation et de détection, et
d’autre part, une tension de claquage importante. Le choix s’est porté sur I’oxyde de silicium
déposé par voie PECVD, compte tenu des criteres qui viennent d’étre évoqués (€rsio> = 4,9 et
champ de claquage = 6.10° V/cm [Sze 88]), et de sa température de dépot compatible avec le
budget thermique impos¢ par la couche d’or. L épaisseur déposée est légerement supérieure a
la hauteur des pointes. Le dépot PECVD n’est pas tout a fait conforme, si bien que I’on
obtient des demi-spheres de silice a I’emplacement des pointes (cf. photos MEB de la Figure
IV-7). On peut ajouter que le rayon de ces demi-spheres correspond a I’épaisseur de SiO,
déposée.
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Figure IV-7: Photos MEB illustrant la formation de demi-sphéres de SiO, aprés I’étape
de dépot PECVD (rayon de 2,7 pm).

L’étape suivante a pour but d’éroder les demi-sphéres de sorte a recueillir localement
une couche de silice parfaitement plane. Cette étape repose sur une technique fréquemment
employée dans I’industrie des circuits intégrés et constitue une. alternative au polissage par
CMP’ [Sze 88]. Cette technique consiste a planariser les hauteurs de marche résultant de
’empilement de plusieurs couches au-dessus de structures, pour accroitre le nombre de
niveaux d’interconnexions [Chang 96, Veendrick 98]: il s’agit de la planarisation par “etch-
back” [Adams 81, Shenai 93 & 92]. Pour cela, on dépose par centrifugation une épaisseur de
résine (dans le cas présent il s’agit de I’AZ4562) supérieure a la hauteur de marche que 1’on
cherche a réduire, et de laisser fluer la résine avant d’opérer le recuit sur plaque. Un plasma
0O, est ensuite réalisé afin de graver particllement la résine jusqu’a dégager le sommet de la
couche de SiO; a éroder. Cette couche est alors gravée dans un plasma RIE dont les
parameétres sont ajustés afin d’équilibrer la vitesse d’attaque de la résine avec celle du SiO.
La gravure est prolongée jusqu’a ce que ’apex de la pointe soit libéré, et ce jusqu’a la hauteur
désirée (imposée par la valeur de la fréquence centrale du filtre).

X100000 Z200NM EL T
"4

20KV
N\ IEMN s/

Figure IV-8: Photographies MEB de ’apex de pointes encapsulées a la base par une
couche épaisse de silice. (a) Rangée de pointes correspondant a un dispositif employant
plusieurs résonateurs en paralléle, ayant en commun les électrodes de transduction. (b)

Pointe résonante unique.

" CMP : Chemical Mechanical Polishing.
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Dans le cas de la Figure IV-8 (a), le dessin de masque des électrodes latérales
comprend des ramifications convergeant vers chacune des pointes (formant une rangée). Le
but de cette conception est de mettre en parallele les résonateurs de sorte a sommer les
courants motionels émanant de chaque structure résonante, et de les recueillir en sortie du
dispositif. Cette configuration permettrait é¢galement d’analyser 1’incidence de la dispersion
géométrique due a I’enchainement des étapes technologiques, et créant une différence de
caractéristiques géométriques entre des résonateurs de conception identique, situés les uns a
coté des autres a la surface de la tranche de silicium. En conséquence, on peut s’attendre a ce
que la réponse spectrale d’un tel filtre, ne présente non pas un seul mais plusieurs pics (dont le
nombre équivaut a celui des pointes employées) de transmission espacés les uns des autres.

a) Photolithographie et gravure  b) Nettoyage résine optique +

RIE : plasma CHF,/CF, enduction et lithographie résine
==> contact plot DC, ¢lectronique
dégagement motifs ==> ouverture sur les électrodes
¢lectronique de transduction

Illlllllllllllll

mmmmmm Silicium

EETTT Sl(_)2
Or
¢) d)
Métallisation + dissolution résine  Gravure chimique de la couche  mm—m Chromc
¢lectronique sacrificielle (chrome)

Résine épaisse
AZ4562
Bi-couche résine
¢lectronique

==> définition des électrodes de
transduction

Bi-couche
Titane & Or

Figure IV-9: Enchainement des étapes technologiques nécessaires a la définition des
électrodes (plot de contact DC, et électrodes de transduction latérales).

Une fois la hauteur de dégagement de I’apex ajustée, on réalise de nouveau une
enduction de résine optique épaisse (AZ4562). Cette étape est suivie d’une photolithographie
rassemblant le premier masque optique (protection des motifs d’alignement €lectronique) et
un second masque optique. La silice est ensuite gravée en RIE (CHF;/CFy), et la détection de
fin d’attaque se fait sur la couche de chrome. On définit ainsi des ouvertures dans le
diélectrique afin de dégager la zone ou sont concentrés les motifs d’alignement €lectronique et
d’aménager un plot de contact pour appliquer ultérieurement le signal de polarisation DC.
Finalement les résidus de résine sont graves a I’aide d’un plasma oxygene (O»).

L’enchainement des prochaines €tapes concerne 1’alignement et la définition des
¢électrodes latérales par rapport au sommet de la pointe (résonateur). Ceci est réalisé au moyen
d’une lithographie électronique, suivie d’un procéde¢ de « lift-off » On opere dans un premier
temps une enduction d’un bi-couche électronique constitu¢ des résines copo EL 13 %, et
PMMA 3 %. Cette derniere va déterminer le profil « casquette » pour I’opération de lift-off.
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L’étape d’écriture électronique est ensuite réalisée. La principale difficulté réside dans
I’opération de réalignement par rapport aux marques électroniques qui ont été dégagées
préalablement. Aprés la révélation des motifs, on dépose par évaporation une couche
métallique d’or (200 nm) précédée d’une fine couche en titane (50 nm), matériau qui favorise
’adhérence. Un procédé de lift-off finalise la réalisation des électrodes : dissolution de la
résine électronique dans un bain d’acétone, assistée par des ultrasons. L’étape finale consiste a
graver chimiquement le matériau sacrificiel (chrome), afin de dégager, d’une part, ’accés a la
couche d’or recouvrant la pointe (plot de contact DC), et libérer, d’autre part, le sommet de la
pointe (définition du gap séparant le résonateur des électrodes latérales). Une solution
chimique commerciale a base d’ammonium-cérium (IV), de nitrate et d’acide perchlorique est
utilisée pour réaliser cette €tape. La vitesse de gravure initiale du chrome (déposé dans les
mémes conditions) dans cette solution est de I’ordre de 500 A / min. Une dilution dans 5
volumes équivalents d’eau DI a permis de réduire cette vitesse 2 80 A / min environ,
permettant un contrdle plus précis de ’attaque (observations réguliéres au MEB aprés un
ringage & I’eau dé-ionisée et a I’isopropanol, suivi d’un séchage a proximité d’une plaque
chauffante portée & 100°C). Ainsi, la gravure est contrdlée en temps de sorte 4 ajuster la
hauteur sur laquelle doit étre dégagé I’apex de la pointe.
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Figure IV-10: Photographies MEB. Vue de dessus d'un dispositif employant une pointe
vibrante (a) aprés I'étape de lift-off des électrodes et (b) aprés la gravure du chrome
(1 heure).

La derniére étape de réalignement électronique a échoué, malgré les dispositions
prises, dans le cadre de ce travail, quant a la protection des marques d’alignement
électronique. On constate sur les photos MEB de la Figure IV-10, que 1’axe des électrodes est
décalé par rapport a la position de P’apex des pointes. On attribue cet échec au recouvrement
des trous d’alignement par la couche d’or (15 nm) et de chrome (60 nm) pendant la derniére
étape d’écriture électronique. En effet, ces épaisseurs sont suffisantes pour altérer a cette
échelle le profil des flancs des trous. Ce frein technologique met en lumiére la difficulté des
procédés de fabrication tributaires d’une étape de réalignement réalisée & 1’aide d’une écriture
électronique.

Pour remédier a ce probleme, il aurait fallu mettre en ceuvre une étape de
photolithographie intermédiaire (niveau de masque dédié¢ a la protection des marques
d’alignement électronique) avant la derniére étape d’écriture électronique, puis opérer une
gravure chimique du bi-couche chrome / or recouvrant localement les trous. Un nouveau
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« run » technologique intégrant cette étape, est en cours pour permettre une caractérisation
ultérieure sur ce type de dispositif.

Remarque : L’'ensemble du procédé est détaillé de fagon exhaustive dans ['annexe A du
manuscrit.

IV.2 Filtre a base de lame vibrante :

[V.2.1 Présentation du dispositif

Le second dispositif réalisé au cours de la these est constitué d’une lame encastrée a sa
base comme élément résonant. Le matériau constitutif de la lame est composé du silicium
monocristallin, recouvert d’une fine couche de tungsténe. Les électrodes d’excitation et de
détection sont disposées de part et d’autre du résonateur. Une couche de silice est utilisée pour
isoler la couche de tungsténe des électrodes latérales, et fait office en méme temps de
matériau sacrificiel. Tout comme dans le dispositif a base de nanopointe vibrante, seule la
partie supérieure de la lame est libérée et joue le role de résonateur. Sa partie inférieure est
encapsulée dans la couche de diélectrique (Si0,). Le principe de fonctionnement du dispositif
est basé sur une excitation du résonateur par couplage €lectrostatique, et une détection des
vibrations par couplage capacitif. Les oscillations du résonateur ont lieu dans le plan des
¢lectrodes. S

A
.

Vibrations latérales d’une lame
encastrée a sa base W/Si.

L

ouche de polarisation DC: W
Polysilicium: électrodes
Matériau sacrificiel: SiO,
Substrat de silicium <100>

Figure IV-11: Schéma du dispositif de filtrage nano - électromécanique RF employant
I'apex d'une lame de silicium (recouverte d’une couche de tungsténe) comme partie
vibrante.

1V.2.2 Procédé de fabrication
a)  Enchainement et fonctionnalité des niveaux de masques

Ce procédé ne requiert que deux niveaux de masquage. Le premier niveau correspond
a une étape d’écriture électronique directe permettant la définition du masque utilisé pour la
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gravure des lames. Contrairement au procédé de fabrication relatif au dispositif précédent,
aucune étape de réalignement en écriture €lectronique n’est nécessaire pour le positionnement
des électrodes latérales par rapport au résonateur (2™ niveau de masque). En effet, celles-ci
sont définies a I’aide d’une photolithographie classique. On s’affranchit de I’inconvénient lié
au réalignement électronique, nécessitant des marques d’alignement intactes pour garantir le

succes de cette étape.
niveau matérian L Y
structurel 1 = lame )

niveau matertan
structurel 2 = électrodes S £
latérales

Figure IV-12: Illustration de la superposition du 2"! masque (en bleu) par rapport au
premier niveau (en rouge).

Etant donné que la longueur L des lames n’intervient pas dans les calculs de leurs
modes de vibration en flexion (cf. paragraphe III.1.2b), on choisit celle-ci suffisaniment
grande devant la précision d’alignement (8a, = 0,5 um) de I’aligneur (Suss MicroTec MA6).
Trois dimensions sont ainsi proposées sur le dessin de masque : L = 10, 20, ou 30 um. Pour
chaque dimensionnement des lames, on ajuste la largeur des électrodes W,, de sorte a
s’assurer d’une latitude suffisante pour aligner les électrodes latérales en Y. Pour ce faire, on
définit un critére qui va régir la conception du 2™ niveau de masque : L-W, > 48,1i. En
conclusion, le masque correspondant au matériau structurel 2 est auto-aligné en X, et ’est
quasiment en Y (voir Figure IV-12). Bien entendu, un décalage en Y par rapport au premier
niveau a une incidence sur le mode excité du résonateur ; pour quantifier I’erreur introduite,
une analyse harmonique devrait étre menée afin d’évaluer le comportement du résonateur en
fonction de la position latérale de I’électrode d’excitation.

La séparation des €lectrodes est réalisée apres une étape de planarisation d’une résine
épaisse qui va permettre de dégager le second matériau structurel au niveau de [’apex des
lames. Enfin le contact pour appliquer le signal de polarisation DC est directement reporté sur
la couche de tungsténe recouvrant le résonateur, et mise a nue grace au masque utilisé pour la
définition des électrodes latérales.
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b)  Présentation du procédé de fabrication

a) Enduction + écrimre résine b) RIE CHF,/ CF (gravure oxyde)
électronique: SAL 601 + nettoyage résine (plasma O,)

c) SF/O,/N, (gravure silicium) + d) Oxydation thermique + gravure
gravure chimique oxyde (BE 7:1) chimique oxyde (BE 7:1)
=> effilage lame

B so,recvp I saLo01

Figure I1V-13: Schéma illustrant les étapes relatives a la fabrication des lames en
silicium.

Le procédé de fabrication débute a partir d’un substrat de silicium orienté (100), dopé
de type n, avec une résistivité de 5 a 10 Q.cm. Dans un premier temps, on dépose a sa surface,
3500 a 7000 A d’une couche de SiO, par voie PECVD qui va faire office de masque lors de la
gravure ultérieure du silicium. L’épaisseur a déposer est ajustée en fonction de la hauteur
désirée des lames. Ensuite, une résine électronique négative précédée d’un promoteur
d’adhérence sont enduits sur le substrat par centrifugation. Une étape d’écriture ¢lectronique
(1°" niveau) est réalisée, suivie du développement de la résine. Les paramétres de lithographie
¢lectronique sont ajustés de sorte a assurer une résolution suffisante des motifs rectangulaires
qui serviront de matrice pour définir le masque d’oxyde (Figure IV-13 a). Selon
I’emplacement des dispositifs sur le masque, les largeurs des motifs sont comprises entre 0,2
et 3 um, tandis que leur longueur peut prendre trois valeurs possibles : 10, 20 et 30 pm.

Les motifs définis dans la résine sont ensuite transférés dans la couche de silice par
gravure RIE dans une ambiance fluorée (CHF5/CF,). 11 s’ensuit un nettoyage des résidus de
résine électronique dans un plasma O,, et par précaution dans un bain pirhafia (Figure IV-13
b). On opere la gravure isotrope du silicium. Cette étape est réalisée en RIE dans un plasma a
base de SF¢, 05, et diazote (N,). De nouveau les parametres du plasma ont ¢té optimisés de
sorte a controler le rapport d’aspect des structures (largeur de sous-gravure / profondeur de
gravure).

A ce stade du procédé, on obtient des murets de section trapézoidale, surmontés d’un
ruban d’oxyde. L’échantillon est plongé dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée
(BE 7 :1) pour graver le masque d’oxyde (cf. Figure IV-14 a). On réalise alors des cycles
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d’oxydation (1100°C, en ambiance seche) et désoxydation successives dans le but d’effiler les
murets (cf. Figure IV-14 b). Au final, une géométrie identique a celle des lames est obtenue,
du fait des contraintes mécaniques associées au mécanisme d’oxydation, dont on rappelle que
la cinétique est ralentie pour des surfaces convexes (sommet des structures).

x20000 2 A\ Bmm
5
S12 x S12 02121300 .T1F

Figure IV-14: Photos MEB d’une lame de 1,2 pm de largeur. a) avant oxydation ; b)
apreés oxydation a 1100°C pendant 2h30 min (180 nm d’épaisseur) et désoxydation (BE
T 1),

a) Dépot tungsténe par pulvérisation cathodique b) Dépét polysilicium dopé in sizu (300 nm)
(35 nm).Dépét SiO, PECVD (50 nm)

¢)  Enduction résinc AZ4562 + fluage d) RIE plasma O,: ouverture de la zone de
=> réduction hauteur de marche recouvrement de marche

tungstene polysilicium - AZ4562

Figure IV-15: Enchainement des étapes technologiques du procédé de fabrication,
jusqu’au dégagement de la couche de matériau structurel 2.

Si0, PECVD
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On réalise un dép6t « pleine plaque » d’une fine couche de tungstene (35 nm) par
pulvérisation cathodique RF. On privilégie cette technique de dépdt plutdét qu’une
¢vaporation, du fait d’une meilleure conformité. Le choix du matériau s’est porté sur le
tungsténe (température de fusion de 3410°C [Sze 88]) en raison de sa compatibilité avec le
budget thermique qui doit étre mobilisé lors des €tapes les plus hautes en température du
procédé (dépdt de la couche structurelle des €lectrodes) lesquelles s’operent a 700°C. On
effectue un dépdt de 30 nm d’épaisseur d’un oxyde de silicium par voie PECVD. Cette
couche sert & isoler les électrodes latérales de la couche de tungsténe d’une part, et son
épaisseur correspond directement a la largeur de [’entrefer d’autre part. Il s’agit en effet d’un
matériau sacrificiel, qui sera gravé de maniére sélective par rapports aux autres matériaux en
fin de procédé de fabrication.

Le matériau suivant correspond au second niveau structurel relatif aux électrodes de
transduction latérales. De fait, il doit comporter une concentration minimale en porteurs libres
participant directement au mécanisme de transduction. A cet effet, on réalise un dépot
conforme par LPCVD de polysilicium dopé ir situ, de 300 nm d’épaisseur. La qualité
structurelle de ce niveau n’étant pas critique, cette technique de dopage permet un bon
compromis entre une conductivité €lectrique élevée, et un budget thermique minimal (700°C
pendant 1 heure). Il s’agit en effet de s’assurer de la stabilité en température de la couche de
tungsténe. Une solution alternative consiste & déposer un polysilicium non dopé a 500°C,
suivi d’une couche de phosphosilicate glass (PSG) riche en phosphore (2 410°C). Gréce a un
recuit thermique réalisé a 1000°C pendant 1 heure, les atomes de phosphore exodiffusent et
viennent se placer directement en site substitutionnel. Cette seconde technique permet certes
d’accroitre la qualité structurelle de la couche, mais implique un budget thermique plus
conséquent, sans pour autant gagner en conductivite.

Aprés avoir déposé le second matériau structurel, on recouvre ’ensemble de la
plaquette d’une couche €paisse de résine optique (AZ4562), déposée par centrifugation. Les
parametres d’enduction sont ajustés afin de recueillir une €paisseur de résine supérieure a la
hauteur des structures. On laisse ensuite fluer la résine de sorte & réduire les hauteurs de
marche au niveau des lames (Figure IV-15 a). L’étape suivante consiste & ne dégager que la
partie supérieure du relief des lames, tout en protégeant leur partie inférieure. Pour ce faire, on
effectue un plasma a base d’oxygéne. Apres calibration de la vitesse d’attaque de la résine
AZA4562 dans ce plasma, la gravure est stoppée pour exposer le polysilicium uniquement a
I’apex des lames (Figure IV-15 d).
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a) RIE SF/N,/O, (gravure poly) b)  nettoyage résine (plasma O,) +
=> séparation électrodes dégagement sommet lames (BE 7:1)

RIE SF/CHF,/O, (gravure poly)
AZIS18 d) + RIE CHF /CE, (gravure SiO,) +

c) Photolithographie résine
e nettoyage résine (plasma O,)

45

$i0, PECVD [N tngstene
| VAR

Figure IV-16: Derniéres étapes technologiques du procédé de fabrication : séparation et
structuration des électrodes de transduction + libération de ’entrefer.

polysilicium - AZ4562

La séparation du polysilicium a I’apex des lames est achevée par une gravure isotrope
a ’aide d’un plasma employant la combinaison des gaz SF¢/N,/O,, pour enlever le matériau
structurel 2 au sommet des lames. La fin d’attaque est déterminée en fonction de la surface
désirée des plans capacitifs (hauteur d’élévation des électrodes =» Figure IV-16 a). A Pissue
de cette étape, le matériau sacrificiel (S10, PECVD) est mis a nu localement (i.e. a I’apex des
lames ; voir Figure IV-17 a).

Apreés un nettoyage des résidus de résine épaisse AZ4562 dans un plasma O, (suivi
d’un bain pirhafia si nécessaire), on libere le sommet des lames en gravant chimiquement le
matériau sacrificiel. La plaquette est ensuite immergée dans une solution de BE 7 :1. Cette
étape est controlée en temps de fagon a contrdler la hauteur de libération des lames
(déterminant leur fréquence de résonance dans le méme temps) et a minimiser la sous-gravure
de I’oxyde en dessous des futures électrodes latérales (Figure [V-16 b et Figure IV-17 b).
L’échantillon est sorti régulierement de la solution de BE 7 :1, et rincé successivement a |’eau
DI et I’isopropanol. Ensuite, il est séché a proximité (5 mm) d’une plaque chauffante portée a
100°C, en vue de controler ’avancement de la gravure : on observe la progression de
’auréole en dessous du polysilicium (extension de la zone d’attaque du SiO,). Il est a noter
que compte tenu de la rigidité des structures le recours a une méthode de séchage au CO;
super-critique pour éviter le phénoméne de stiction (collage du résonateur sur ’une des
électrodes latérales) n’a guere €t€ nécessaire.
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Figure IV-17: Photos MEB (vue de dessus) d’une lame en silicium recouverte d’une
couche de tungsténe (a) aprés séparation des électrodes latérales, (b) aprés gravure
chimique (BE 7 : 1) du SiO, PECVD.

Aprés avoir ajusté la hauteur des structures résonantes, on opére une étape de
photolithographie afin de définir le masque délimitant les électrodes latérales. Dans ce but, on
utilise la résine AZ1518, qui permet de recouvrir totalement le sommet des lames. Les motifs
sont ensuite transférés successivement dans la couche de polysilicium et de SiO, a ’aide
d’une gravure RIE. Cette étape est auto-alignée sur le premier niveau comme il a été évoqué
précédemment. Le procédé de fabrication se termine avec le nettoyage des résidus de résine
optique AZ1518 dans le méme bati de gravure & I’aide d’un plasma O,.
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Figure IV-18: Photos MEB (vue de dessus): (a) vue d’ensemble du dispositif électrodes
latérales-résonateur a I’issue du procédé de fabrication, (b) zoom sur 'une des deux
extrémités de la lame.

Remarque : L'ensemble du procédé est de nouveau détaillé de fagon exhaustive dans I’annexe
B du manuscrit.
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\Y% Caractérisation

V.1 Matériel et protocole de mesure :

Figure V-1: Photographie de I'enceinte de test sous vide des dispositifs : bras
manipulateurs pour les accés coplanaires a droite et a gauche, et bras manipulateurs
pour la polarisation continue devant et derriére.

Les dispositifs ont été¢ caractérisés dans un bati dédié¢ a des mesures en basse
température (20 K) sur des composants €lectroniques. L’enceinte de ce bati est régulée en
pression, de sorte que des niveaux de vide allant jusqu’a 10°® Torr soient accessibles grice a
I’utilisation d’une pompe turbo-moléculaire. D’autre part, le bati dispose d’acceés coplanaires
permettant la caractérisation RF des composants micro-ondes. L’utilisation de pointes
coplanaires plutdt que des pointes tungstene classiques, réduit considérablement le couplage
parasite généré par les pointes (capacité directe Cepoines €ntre la pointe d’excitation a ’entrée
et la pointe de mesure 4 la sortie du filtre) du fait d’un meilleur blindage électromagnétique. A
titre indicatif, la capacité parasite Ccpoinees Introduite par des pointes tungstene est de 3,3 pF,
contre 25 fF pour les pointes coplanaires utilisées dans cette étude. Dans le cas des pointes en
tungstene, compte tenu de la valeur de Ccpoines, €t supposant une valeur de résistance
motionelle R,, de I’ordre de 50 k€2, on ne peut espérer mesurer une résonance aussi faible que
1 dB au-dela de 1 MHz (le courant de couplage devenant supérieur au courant motionel).
Enfin, le dernier avantage inhérent aux pointes coplanaires réside dans le fait qu’elles
n’amenent aucune résonance parasite et que leur spectre est monotone jusqu’a plusieurs GHz,
contrairement a des pointes coaxiales.

Il a été établi dans le paragraphe I1I.4, que I’une des contributions majeures en matiere
de mécanismes dissipatifs émanait des échanges d’énergie avec 1’air ambiant. Ces pertes sont
décrites par trois modeles distincts, dont le domaine de validité est relié a une gamme de
pression environnante. Ainsi, il est indispensable de travailler dans un niveau de vide poussg,
pour s’affranchir du régime visqueux, et moléculaire, et entrer dans le régime intrinséque.
Lors d’un travail de these [Galayko +02 b)], il a été établi pour des résonateurs de type poutre
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bi-encastrée (Longueur = 80 um et largeur = 1,8 um, résonant a f; = 2,3 MHz) une saturation
de leur coefficient de qualité a partir de 10 Torr. Cette mesure fut corroborée par celle
obtenue sur une structure de résonateur en forme de peigne-interdigité résonant & 100 kHz
(palier autour de 107'-107 Torr ) [Legrand +02]. Ces valeurs sont cohérentes avec les
observations de Blom et co-auteurs [Blom 92]. Cette transition caractérise le début du régime
intrinséque. C’est-a-dire que pour toute pression inférieure a 10 Torr, I’amortissement de
I’air ambiant est négligeable devant les autres sources de dissipation énergétique (pertes
thermoélastiques, pertes par radiation acoustique dans les ancrages...) caractérisant les pertes
par mécanismes intrinséques. Pour le bati de caractérisation utilis¢ ici et les dispositifs a
tester, il est tres vraisemblable que le régime intrinséque apparaisse a partir de la méme
gamme de pression. Néanmoins aucune mesure n’a pu é&tre réalisée pour déterminer
précisément cette zone de transition. Dans tous les cas, le niveau de vide dans I’enceinte du
bati avoisine le pTorr, si bien que 1I’élimination de I’amortissement li¢ au frottement de [air
est garantie.

Analyseur de réseau HP 8753ES
- Source de tension continue

ACH oo @' |
VDC |

«DUT » ati de caractérisation
s Sous vide

Pompe turbo - moléculaire

Figure V-2: Schéma du montage expérimental employé pour la caractérisation des
dispositifs : mesure directe de la transmission (paramétre S2;). Les pointes utilisées pour
I’excitation et la détection du signal (entrée et sortie de I’analyseur de réseau) sont des
pointes coplanaires.

La méthode de caractérisation utilisée, consiste a polariser la partie mobile (contact sur
la couche de tungsténe recouvrant les lames) a I’aide d’une source de tension continue Vpc, et
a mesurer directement la réponse en transmission du filtre en fonction de la fréquence, a I’aide
d’un analyseur de réseau Hewlett Packard 8753ES (30 Khz a 6 GHz). L’ inconvénient de cette
méthode est la faible impédance d’entrée présentée par I’analyseur (50 Q) comparée a la
résistance motionelle du résonateur (de I’ordre de la dizaine a la centaine de k). Le schéma
du montage expérimental est représenté sur la Figure V-2. N’y sont pas représentées les
masses coplanaires situées de part et d’autre de chaque électrode latérale (excitation ou
détection) au niveau du dispositif.
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Une calibration vectorielle préalable de la chaine de mesure est mise en ceuvre
systématiquement avant I’introduction d’un nouvel échantillon & tester dans le bati. Il s’agit
de s’affranchir des capacités parasites amenées par l’analyseur de réseau, les pointes
coplanaires, et cibles coaxiaux, dans la détection du courant motionel. Cette précaution est
d’autant plus importante que [’amplitude du courant motionel diminue & mesure que la
fréquence centrale du filtre augmente. La procédure de calibration consiste 4 déterminer grace
a des étalons de calibration, les 4 parameétres S de la réponse obtenue en court-circuit, circuit
ouvert, adaptée en charge 50 €, et en transmission (protocole « full-2-port » SOLT = Short
Open Load Thru) sans connecter le « DUT » (Device Under Test). Cette mesure est réalisée et
est valable pour une certaine largeur de spectre, un nombre de points, un temps de balayage,
et une puissance délivrée donnés. En conséquence, il faut répéter I’opération pour chaque
variation commise sur I’un de ces parametres. En particulier, on réalise une calibration sur
plusieurs gammes de fréquence de 50 et 100 MHz de largeur. Une fois ces kits de calibration
mémorisés, ils sont utilis€s ensuite comme plans de référence dans un algorithme de
correction d’erreur, qui va soustraire au signal mesuré en présence du DUT, les contributions
liées aux capacités parasites amenées par la chaine de mesure. Le signal résultant de cette
correction s’affiche a I’écran de I’analyseur et correspond directement & la mesure du
« DUT ». Etant donné que 1’on mesure uniquement la réponse en transmission du filtre, on se
limitera au paramétre S»; lors de ’étape de calibration : 3 mesures par calibration.

V.2 Présentation des résonateurs testés :

V.2.1 Dimensions des résonateurs :

L’échec du réalignement électronique en fin du procédé de fabrication des filtres
employant une pointe vibrante a rendu impossible la caractérisation électrique de ce type de
dispositif. Par conséquent, les résultats de caractérisation présentés dans cette partie sont
concentrés uniquement sur les structures employant une lame vibrante.

Bien que le dessin de masque correspondant a ce dispositif ait ét¢ congu de sorte &
couvrir plusieurs dimensions (longueur et largeur) de résonateurs sur une méme tranche, un
seul type de lame, correspondant & une largeur donnée, a été exploité pour la série de mesures.
L’origine de cette limitation émane principalement de I’enchainement des étapes de gravure
RIE du silicium et d’oxydation thermique nécessaires dans la fabrication des lames. En effet,
ces étapes créent une dispersion sur les hauteurs des lames de conception différente (largeur et
longueur des motifs de masquage différentes). Plusieurs phénoménes intrinséques a ces étapes
sont & I’origine de cette inhomogénéité : la sous-gravure lors de I’étape de RIE induit une
érosion latérale compléte ou partielle du silicium selon la largeur du motif de masquage ; le
profil de gravure dépend de la largeur des motifs de masquage [Gottscho 92] ; la cinétique
d’oxydation au sommet des lames structurées en RIE dépend de leur rayon de courbure a
’apex [Kao 87]. La poursuite du procédé de fabrication et notamment 1’étape de séparation
des électrodes (cf. paragraphe 1V.2.2) est conditionnée par la hauteur des structures les plus
effilées. En effet, la connaissance de cette hauteur va permettre d’ajuster le temps de gravure
de la résine épaisse servant de couche de planarisation, de sorte & dégager I’apex des lames les
plus effilées. En conséquence, lors de I’étape suivante de séparation des électrodes, le sommet
des lames de hauteur supérieure est €rodé et détérioré, tandis que pour les hauteurs
inférieures, les lames restent encapsulées dans le polysilicium.

Le tableau suivant résume les parametres géométriques des lames testées ainsi que les
grandeurs mécaniques utilisées pour la détermination des fréquences de résonance associées.
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Deux types de structures ont été testées, référencées sous 1’abréviation Lame; et Lame;.
Chacune d’entre elles est caractérisée par une longueur L et une largeur d’électrodes W,
distinctes : L; =20 um, et W,; =15 um, L, =30 um, et W,; =25 um.

Module de Young E (équivalent)

170 GPa

Masse volumique p

2330 kg.m™

Longueur Lame L

L,=2Oum;L2=30pm

Largeur électrodes W,

We=15um; W,;=25um

Demi-angle d’ouverture S

17°

Largeur a la base a.

0,73 um

Fréquence fondamentale f;

fo=1,063 GHz (modéle) & f; = 1,041 GHz (Ansys)

Tableau V-1: Caractéristiques physiques des résonateurs testés (lames vibrantes) :
résonateur 1= L; =20 um, W,; = 15 um ; résonateur 2= L; =30 um, W, =25 um .,

V.2.2 Hypothéses sur le coefficient de qualit€ :

Le coefficient de qualité€ est considéré généralement comme un paramétre empirique,
car difficilement prévisible. Aussi en donne-t-on, la plupart du temps, un ordre de grandeur
avant d’effectuer la détermination des parametres R,L.C, décrivant le comportement
motionel des résonateurs. Dans le cas présent, compte tenu des conditions environnementales
a la mesure, et des modeles décrits dans le paragraphe III.4 nous allons établir une
approximation du coefficient de qualité attendu pour les résonateurs testés.

Etant donné la pression inférieure a 10™ Torr dans I’enceinte du bati de caractérisation
lors des mesures, on peut négliger I’incidence des pertes par frottement liées & la présence de
I’air (friction de 1’air). La dissipation de 1’énergie de vibration du résonateur provient
principalement des pertes par couplage mécanique a travers le substrat et des pertes par
mécanismes intrinséques. Il s’avére qu’autour de la fréquence de travail de 1,05 GHz, compte
tenu du temps de relaxation 7 des phonons qui est de 8,31 ps dans le cas du silicium a 300 K,
la dissipation thermoélastique apportera la plus grande contribution dans les pertes par
mécanismes intrinséques.

a) Couplage mécanique : Qa4

Dans le cadre de cette these, le calcul permettant de prévoir les pertes amenées par les
ancrages sur les structures fabriquées n’a pu étre mené. Cependant, pour illustrer 1’influence
non négligeable de ces pertes, on peut établir une valeur de Q,.s correspondant a une poutre
cantilever prismatique de longueur et de largeur (dans la direction des vibrations) identiques

8.n°

respectivement a la hauteur 4 et a la demi-base a/2 des lames testées ici : Q,,, = FeSYE 254
,23.4

Cette valeur sous-estime le coefficient de qualité réel attendu pour des structures de
rigidité flexionnelle non-constante. En effet, on s’attend a ce que le rendement défini par le
rapport énergie vibratoire / énergie fournie par I’excitation électrostatique soit supérieur dans
le cas des lames [McLachlan 51], se traduisant en un coefficient de qualité plus élevé. Une
étude expérimentale est nécessaire afin de mettre en place un modeéle empirique traduisant la
dépendance du coefficient O,q & I’égard de la géométrie des lames. A défaut d’avoir établi ce
modele, on fera I’hypothése préalable que le coefficient de qualité Q,.s des lames peut-étre
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jusqu’a dix fois supérieur a celui qui vient d’étre établi. Par conséquent, on considére un
encadrement de Q.4 , lequel pourra étre compris entre 250 et 2500.

b)  Dissipation thermoélastique: Oumerm

Pour déterminer la valeur Qumerm, On Suppose a nouveau que I’épaisseur équivalente de
la lame dans la direction des vibrations, correspond & la moitié de sa largeur a ’encastrement :
tis = a/2. Les grandeurs thermodynamiques nécessaires a cette évaluation sont consignées
dans le tableau suivant pour une température de 300°K, et supposant que le matériau
constitutif des lames est constitué uniquement de silicium.

Coefficient de dilatation thermique as; as;=2,616.10° K ' [Madou +02]
Capacité calorifique massique Cps; Cosi=T7121] kg K [Grigoriev 97]
Conductibilité thermique As; Asi =156 s m™ K™ [Madou +02]

Tableau V-2: Propriétés thermodynamiques du silicium a 300 °K

N ! I
110° Largeur a/la base des lames: a = 0,73 ym

Temperature’ T = 300 °K -
Matériau: Siligium.

9900 : /

9800 \ /

9700

9600 \ /
N\ /

9500 i | i

08 0,9 1 11 1,2 13 14 15
f (GHz)

therm

et

\
N

Equation V-1: Tracé de Qu.n en fonction de la fréquence de vibration de I’onde
élastique.

Autour de 1,05 GHz, ordre de grandeur de la fréquence fondamentale des lames

testées, on obtient un coefficient de qualité Qe i€ aux dissipations thermoélastiques de
9520.

En conclusion, en sommant les contributions des deux pertes qui viennent d’étre
exposées, on détermine une estimation du coefficient de qualité global attendu. Selon la
valeur des pertes associées aux dissipations par radiation acoustique dans les ancrages, on
trouve que Q est compris entre 250 et 2000. Dans un premier temps, on se placera dans le cas
le plus favorable ol le coefficient de qualité global est de I’ordre de 2000. Puis, on ajustera ce
dernier, ainsi que la résistance motionelle qui en découle, en fonction des résultats de
caractérisation.
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V.2.3 Estimation de la tension d’effondrement (pull-in) et détermination des
parameétres motionels des résonateurs :

Il est indispensable de déterminer la tension d’effondrement ou de « pull-in » afin
d’évaluer la tension de polarisation continue Vpc maximale que I’on puisse appliquer sur les
structures. Cette limite nous permettra de quantifier la résistance motionelle minimale pour
chaque configuration testée.

En premiere approximation, on considére que la raideur statique Kgaigue des lames
correspond & celle d’une poutre encastrée-libre de section rectangulaire uniforme, sollicitée en
son extrémité libre par une force transverse ponctuelle. L’épaisseur de la poutre dans la
direction transversale correspond a la demi-largeur a/2 & I’encastrement des lames, tandis que
sa largeur et sa longueur sont identiques respectivement a la longueur L et a la hauteur A des
lames. Dans ce cas, on obtient [Senturia +01]:

EL

statique = 32

8ELdg tan®(p)

k .
108C,,

3
(%) , donc Vp = Equation V-2

Le tableau ci-dessous donne les capacités statiques et les estimations de la tension de
pull-in en fonction de la largeur dy de ’entrefer et pour chaque configuration testée. Il nous
renseigne également sur la masse et la raideur équivalente de chaque structure pour le premier
mode de résonance en flexion (1,063 GHz selon le modéle analytique et 1,041 GHz selon
I’analyse modale donnée par ANSYS™).

Lame; (L; =20 uym, W,; =15 um) Lame, (L, =30 um, W,; =25 um)
Masse équivalente m, pour le m,= 0,65135x107"* kg m,=1,4472x10" kg
premier mode.
Raideur équivalente k, pour le k.= 27,887x10° N.m™ k. =61,962x10" N.m™ pour
premier mode.
Facteur de qualité Q 2000 2000
Capacité statique C,; = Co; et 11,103 fFet 12,08 V 18,505fFet 11,46V
tension d’effondrement Vp; pour
dy=15nm
Capacité statique C;; = Co; et 5,5515fF et 34,16 V 9,2525fFet32,4V
tension d’effondrement Vp; pour
dy=30nm

Tableau V-3: Données nécessaires a I'évaluation des paramétres Ry,Ln,Cy, des
résonateurs.

En fonction des données consignées dans le Tableau V-3, on peut calculer les valeurs
de chaque parametre motionel modélisant les résonateurs. Le faisceau de courbes de la Figure
V-3 illustre la dépendance de la résistance motionelle R, a I’égard du niveau de tension Vpc
appliqué pour les deux géométries testées et supposant un facteur de qualité de 2000. Pour les
deux structures, on prend garde a ce que cette tension soit inférieure & la tension de « pull-in »
Vpr qui a été calculée.
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Figure V-3: Evolution de la résistance motionelle en fonction du niveau de polarisation
Vpe, considérant un facteur de qualité de 2000, pour les deux géométries testées.
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Figure V-4: Evolution de ’inductance et de la capacité motionelles en fonction du niveau
de polarisation Vpc, pour les deux géométries testées.

On constate, comparativement aux données recueillies dans la littérature [Nguyen 94,
Quévy +02, Galayko +03], que la résistance motionelle peut atteindre des valeurs
raisonnables (entre 250 et 550 Q), a condition que les niveaux de tensions Vpc avoisinent la
tension de « pull-in » Vp;. Cependant, ’estimation de cette derniére repose sur un modeéle
analytique qui ne tient pas compte de [’augmentation de la force attractive & mesure que la
poutre fléchit [Osterberg 97]. Par conséquent, on se placera volontairement en deca de cette
valeur lors des mesures, et on fixe Vpcwaex =0,75.Vp; pour chaque structure. Une étude
complémentaire basée sur une analyse par éléments finis devrait permettre de quantifier
précisément la tension Vp; pour les structures étudiées.

Le Tableau V-4 donne les valeurs des paramétres motionels pour six tensions de
polarisation continue Vpc particuli€res, sur une structure Lame; et pour une largeur d’entrefer
de 30 nm. Ces données seront utilisées pour analyser les résultats de caractérisation obtenus.
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Résistance motionelle R,, | Inductance motionelle L,, Capacité motionelle C,,
(k&) (mH) (aF)
Vpe=2,5V 79,642 k2 24,343 mH 0,96 aF
Ve =5V 19,9105 kQ2 6.086 mH 3,838 aF
Vpe =10V 4978 kQ 1.521 mH 15,35 aF
Vo =15V 2,212 kQ 0,676 mH 34,54 aF
Ve =20V 1,244 kQ 0,38 mH 61,4 aF
Vpe =25V 796,42 Q 0,243 mH 9595 aF

Tableau V-4: Paramétres motionels équivalents & une structure Lame,, pour différentes
tensions de polarisation, et une largeur d’entrefer latéral de 30 nm.

V.2.4 Dépendance de la fréquence de résonance a 1’égard de la tension de polarisation
continue :

Compte tenu des valeurs des capacités statiques données dans le Tableau V-3 et du
niveau de tension continue toléré, on établit ici la variation (négative) sur la fréquence
centrale du filtre en fonction de la tension Vpc pour chaque structure. On constate que le
décalage maximal de la fréquence centrale qui puisse é&tre obtenu est inférieur 4 1,3 %. Dans
le cas particulier ou Vpc = 15 V, on obtient notamment un décalage en fréquence de 1’ordre de
2 MHz.

Décalage en fréquence Af
en fonction de la tension de polarisation appliquée
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Figure V-5: Variation (en valeur absolue) de la fréquence centrale du filtre en fonction
du niveau de polarisation continue.
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V.3 Mesures et analyses :
Les résultats de caractérisation présentés ici correspondent a la structure Lame;

(L; =30 um, W, = 25 um), avec un entrefer latéral dyp = 30 nm. IlIs refletent la série de
mesures effectuées sur ’ensemble des structures testées.
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Figure V-6: Tracé de la réponse en transmission (paramétres S,;) du filtre aprés
soustraction du niveau de couplage lié a la chaine de mesures (calibration SOLT).
Puissance d’excitation P;,=15 dBm, soit v;,=1,778 V. (a) Mesures centrées sur 1130 MHz.
(b) Mesures centrées sur 2,51 GHz.

Les mesures présentées ci-dessus correspondent a un intervalle de fréquence entre
deux mesures de 130 kHz environ. Une premiere analyse du faisceau de courbes
correspondant a la mesure du 1 mode attendu du résonateur, montre une légere amplification
du signal aux alentours de 1.08 GHz (Figure V-6 a) par rapport au fond continu. On suppose
que cet effet provient de I’excitation du résonateur sur sa fréquence de résonance. Cependant,
il est impossible d’en extraire un coefficient de qualité, si ce n’est pour le niveau de
polarisation a 2,5V, pour lequel on obtient Q = 22 (bien en dega des estimations données
préalablement). Ensuite, apparait une forte atténuation du signal, se traduisant en un zéro de
transmission dont la fréquence est légerement supérieure a la fréquence de résonance calculée.
Ces deux remarques peuvent étre réitérées pour les mesures de la Figure V-6 b.

En conséquence, s’il s’agit des deux premiers modes de résonance mécanique de la
structure, le désaccord entre la fréquence mesurée et la fréquence théorique n’est que de 1,6%
concernant le premier mode, contre 22,6 % pour le second mode (pourcentages a relativiser
par rapport aux erreurs d’estimation sur les dimensions des lames). On peut attribuer cet écart
par I’absence de prise en compte, aussi bien dans le modele théorique que dans 1’analyse par
éléments finis, de I’enveloppe en tungstene recouvrant le cceur de la lame en silicium. En
effet, I’adjonction de cette enveloppe accroit la masse totale du résonateur, engendrant une
diminution des fréquences modales attendues. Cette baisse est d’autant plus conséquente que
le rang du mode est élevé, étant donné la diminution concomitante du rapport « volume de
silicium / volume de tungstene participant chacun dans la vibration ».

Le Tableau V-5 recense, en fonction de la tension de polarisation appliquée, les
valeurs de la fréquence de résonance, et de la fréquence du pic d’atténuation, toutes deux
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extraites des courbes présentées ci-dessus et associées a la valeur correspondante du
paramétre S; en dB.

Vbe f1 mesurée (MHz); S, endB fomesurée (MHz) ; S;, endB
25V 1087,5; -58,55dB 1123,1 . -67,23 dB

SV 1078,1; -60,34 dB 1123,1;, -77,15dB

10V 1077,8; -60,93 dB 1121,3; -84,715dB
15V 10774 -60,76 dB 1120,1; -88,7 dB

20V 1077, -60,45dB 1119,4; -109,5dB

25V 1076,6 ; -60,7 dB 1119; -113,59dB

Tableau V-5: Valeurs mesurées de la fréquence de résonance (1° mode), et position du
pic d’atténuation qui lui est associé, en fonction du niveau de polarisation continue.

A supposer que, dans les deux cas, I’amplification du signal corresponde réellement au
premier et au second mode de résonance du résonateur, la présence du pic d’absorption
s’explique par I’ajout de la capacité¢ directe Cc en parallele a la branche motionelle du
résonateur (cf. Figure III-18). De fait, si I’on néglige les capacités de couplage vers le
substrat, I’admittance ¥, présentée par le dispositif pour le n“™ mode de résonance

(pulsation w,) se résume a :

Y, = L +jw,Ce, Equation V-3
@, R n~C q

mn

ou R, correspond & la résistance motionelle du résonateur excité sur le n“™® mode.
Cette capacité directe crée une résonance parallele (ou anti-résonance) caractérisée par un
zéro de transmission (atténuation du signal transmis) dont la fréquence f,, est établie comme
suit [Clark +01] :

Cm,n + CC Cm,n + CC

f(l n I s -/;l - =~
I 2z VCC Cm n Lm, n CC ’

ol Cy,n €t Ly, correspondent respectivement a la capacité et inductance motionelles du
résonateur pour le n'“™ mode f,. On constate que ’on peut calculer la position de la résonance
parallele £, par rapport a la résonance série f,, sans avoir recours au coefficient de qualité de
la structure (dans le modele des équivalences électromécaniques, seule R,,,, qui n’intervient
pas ici, dépend de Q). Par contre, il est indispensable de connaitre précisément la valeur de la
capacité de couplage direct. Pour ce faire, on consideére, dans le cas des structures €tudiées,
uniquement les surfaces des électrodes directement en vis-vis (¢’est-a-dire sans obstruction de
la lame qui altére les lignes de champ). On modélise les armatures de la capacité ainsi formée
comme étant deux plaques rectangulaires de largeur W, (cf. Figure IV-11) et de hauteur A,
formant un di¢dre de demi-angle d’ouverture 8 (cf. Figure V-7). On note d la distance de
séparation entre le bord supérieur de leur armature et le sommet de ’aréte du diedre. On peut
alors montrer que la capacité de ce condensateur diedrique s’exprime par :

Equation V-4

C. = Mln(d_*h_e)_ Equation V-5
2p h,
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Polysilicium  [{SiO, PECVD [l tungsténe

Figure V-7: Schéma illustrant les grandeurs nécessaires au calcul de la capacité de
couplage directe.

Pour évaluer cette capacité directe dans le cas des structures testées, on supposera que
la hauteur d’ définie sur la Figure V-7 correspond directement a 1’épaisseur de la couche
sacrificielle (ici d’ = dp = 30 nm). Compte tenu du demi-angle d’ouverture f et de la largeur
des lames a I’encastrement qui valent respectivement 17° et 0,73 um, on trouve d = 65 nm.
Comme W,; =25 um dans le cas des structures faisant I’objet de cette analyse, il en résulte
une valeur de capacité directe Cc =417,6 aF. On utilise cette valeur, combinée aux vaieurs
des capacité et inductance motionelles correspondant a une tension de polarisation ¥pc et un
mode de résonance donnés, pour déterminer la position du pic d’anti-résonance. Dans le
calcul effectué, on égalise la capacité motionelle du résonateur avec celle qui a été établie
pour un mode de résonance a 1,063 GHz (modele analytique).

Ve Estimation de f,, (MHz) /. estimée / f, mesurée
25V 1088,7 0,97

SV 1083 0,964

10V 1097,4 0,979

15V 1121,1 1,001

20V 1153,5 1,03

25V 1193,9 1,067

Tableau V-6: Estimation de la fréquence de résonance paralléle, et comparaison avec la
mesure expérimentale, en fonction de la tension de polarisation appliquée.

L’accord entre I’estimation de la résonance parallele et sa valeur expérimentale
conduit a un pourcentage d’erreur inférieur a 7 %. On constate que globalement le rapport « f;
estimée / f; mesurée » augmente avec le niveau de polarisation continue Vpe. Dans le cas
particulier ou Vpc = 15V, on obtient une erreur de 0,1 %. Cet appariement conforte
I’hypothése de 1’observation d’une résonance mécanique. Cependant, il faut relativiser ces
données, compte tenu de I’intervalle de fréquence de I’analyseur, des erreurs commises sur la
mesure de I’entrefer latéral (pas tout a fait uniforme), sur I’angle d’ouverture de la lame (qui
n’a pas une section parfaitement triangulaire). ..
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Un autre moyen de consolider 1’hypothése d’une résonance mécanique est I’analyse du
décalage en fréquence induit par la polarisation Vpc sur la fréquence de résonance du filtre.
On suppose que ce décalage se reporte sur la position du pic d’anti-résonance de maniére
identique. Ainsi, on évalue la différence de fréquence entre deux pics d’antirésonance
successifs (correspondant a deux tensions de polarisations distinctes). On compare le résultat
obtenu avec les estimations données dans le paragraphe V.2.4 (pour lesquelles on supposait
une fréquence de résonance de 1,06 GHz).

Décalage théorique (MHz) Décalage mesuré (MHz) Décalage mesuré / Décalage
théorique
fazsv—1fasv 0,16 MHz < intervalle de fréquence de <1
’analyseur (130 kHz)
fisv—Tatov 0,65 MHz 1,8 MHz 2,77
faov—Tfausv 1,08 MHz 1,2 MHz 1,111
fy1sv - faszov 1,51 MHz 0,7 MHz 0,46
fozov —faasv 1,94 MHz 0,4 MHz 0,2

Tableau V-7: Comparaison de la position relative des pics d’anti-résonance par rapport
au décalage théorique.

On constate que 1’erreur commise sur la position relative des zéros de transmission par
rapport aux données théoriques peut atteindre un maximum de 170 %. Le décalage
expérimental suit une €volution inverse de celle prévue par la théorie, évolution qui peut
s’expliquer par le comportement non-linéaire du dispositif a8 mesure que la polarisation
augmente (I’hypothese de linéarisation émise pour le développement des calculs théoriques
n’est plus valable). Néanmoins, la position relative des pics d’anti-résonance correspondant a
une polarisation de 15 V et 10 V, est associée a une erreur de 11 % entre I’estimation et la
mesure expérimentale.

Compte tenu des résultats des deux études comparatives qui viennent d’étre exposées,
il est raisonnable de penser que la présence du zéro de transmission soit corrélée avec
I’observation d’une résonance mécanique de la structure. Néanmoins, de nombreuses
incertitudes persistent quant a la dissymétrie des deux pics. En effet, alors que le pic de
résonance doit &tre aussi accentué que le zéro de transmission qui lui est associé, on constate
que la résonance série est fortement atténuée. Il est d’ailleurs impossible d’en extraire une
estimation du coefficient de qualité, a partir de la lecture directe des courbes, excepté pour
une polarisation de 2,5 V (Q = 22). Pour les tensions de polarisation supérieures a 2,5 V, une
méthode indirecte permet néanmoins de remonter au facteur de qualité de la structure. Pour ce
faire, il suffit de poser que le signal mesuré équivaut a la superposition du courant motionel
avec le courant de couplage direct (auxquels s’ajoutent les pertes par insertion qui ont pour
effet de décaler vers le bas le spectre en transmission du dispositif). On soustrait la valeur du
fond continu & I’amplitude du signal mesuré a la résonance. En calculant la valeur de la
résistance motionelle, on trouve une estimation du coefficient de qualité. Celui-ci est de
I’ordre de 15 en moyenne. Dans cette approche, on omet I’incidence de I’impédance de
terminaison du dispositif (résistance 50 Q présentée par I’analyseur de réseau), laquelle a pour
effet de baisser le coefficient de qualité, par rapport au circuit résonant non chargég.
Néanmoins, étant donné la valeur de la résistance motionelle (quelques centaines de k<)
devant les impédances des ports de ’analyseur, on s’attend & ce que cette désadaptation
d’impédance ait un effet négligeable sur la réduction du coefficient de qualité.
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Vbe Soustraction résonance - R, Q
fond continu.

5V 1,99 dB 281,126 kQ 15,7

10V 1,4 dB 300,885 kQ 147

15V 1,573 dB 295,143 kQ 15

20V 1,883 dB 2849 kQ 15,5

25V 1,633 dB 293,43 kQ 15,1

Tableau V-8: Valeurs de la résistance motionelle et du coefficient de qualité, extraits des
courbes de transmission de la Figure V-6 a) pour différentes tensions de polarisation.

Nous allons tracer dans ce qui suit les courbes de transmission, pour un coefficient de
qualité structurel de 15 (cf. Tableau V-8) et 2000 (cf. estimation paragraphe V.2.2). Dans
cette simulation, on tient compte des impédances de 50 Q présentées par les ports de
I’analyseur de réseau, et de la capacité de couplage direct. Ces courbes sont tracées a partir
des paramétres de la branche motionelle extraits de I’analyse modale réalisée sous ANSYS™
pour une lame dont la fréquence propre est de 1,04 GHz. N’y sont pas intégrées les
résistances des plots d’acces (quelques centaines de Q) en série avec les résistances de source
et de charge de I’analyseur, ainsi que les capacités de couplage vers le substrat. Ces deux
contributions ont pour incidence d’accroitre les pertes par insertion.
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Figure V-8: Caractéristiques de transfert simulées avec APLAC 7.9, pour une lame
excitée sur son premier mode de résonance en flexion (1,04 GHz).

L’analyse de ces courbes montre de maniére évidente, que la dissymétrie des pics de
résonance paralléle et série observée sur les courbes expérimentales n’est pas conforme a la
fonction de transfert en transmission attendue du dispositif. On peut attribuer ce désaccord a
I’application d’une tension d’excitation combinée a une polarisation continue trop élevées,
amenant le résonateur dans un régime de non-linéarité¢ mécanique, pour lequel ’hypotheése des
petits déplacements n’est plus valide. En effet, sans I’application d’une puissance d’excitation
suffisamment élevée (P;,=15 dBm, soit v;,,=1,778 V), aucune observation notable dans la
réponse en transmission du dispositif n’était apparente (notamment la présence du pic
d’atténuation pour les 2 gammes de fréquences précitées). De plus, il est nécessaire, dans le
cas de ces structures a entrefer nanométrique, d’appliquer un potentiel important pour
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dépasser le courant de couplage direct. Une premicre analyse consiste & calculer I’amplitude
maximale des déplacements, supposant un coefficient de qualité Qgse associé & la résonance
série, identique & celui de la résonance paralléle Oy Dans ce cas, Oy est extrait des courbes
de la Figure V-6 a.

VDC Qpar- X(CUO)
25V 50 0,11 nm
5V 85 0,38 nm
10V 170 1,5 nm
15V 275 3,65 nm
20V 3170 56 nm
25V 4320 95,6 nm

Tableau V-9: Estimation de I'amplitude maximale des déplacements, considérant un
coefficient de qualité associé a la résonance série, identique a celui de la résonance
paralléle.

On constate que pour une tension de polarisation de 20. et 25 V appliquée au
résonateur, ’amplitude maximale des déplacements qui est attendue, dépasse la largeur de
I’entrefer latéral (30 nm). D’autre part, pour la tension de 10 V, ’hypothese des petits
déplacements n’est plus valable (X(wgy)> dy/ 10). Dans les trois cas de figure, la linéarisation
(développement limité au 1 ordre de la dérivée de la capacité de transduction par rapport au
déplacement latéral du résonateur) établie pour modéliser le comportement dynamique du
résonateur ne peut étre appliquée. Cette non-linéarité induit un comportement de type Duffing
[McLachlan 51, Cleland +03], caractérisé par une distorsion de la réponse spectrale du filtre,
faussant la relation théorique entre amplitude et polarisation, mais aussi I’accordabilité de la
fréquence centrale du filtre et empéchant toute mesure fiable du facteur de qualité. D’autre
part, compte tenu de I’amplitude des déplacements €tablie pour une polarisation de 20 et
25V, il est inévitable que le résonateur entre en contact avec les armatures latérales dans cette
configuration. Dans ce cas, bien que la tension de polarisation soit €levée, aucun
thermoformage de la structure par effet Joule n’a été observé [Fukuta 97]. En se référant aux
travaux de Quévy [Quévy +02], on peut supposer qu’il y ait contact mécanique, sans contact
électrique pour autant. En effet, I’hypothése avancée est la déplétion des porteurs libres au
niveau des armatures du fait de la polarisation de 1’élément vibrant et des électrodes en
polysilicium. Etant donné la fréquence de travail, le temps de contact est inférieur au temps de
génération / recombinaison en porteurs libres, qui ne peuvent alors transiter entre la lame et
les électrodes.

En résumé, ’hypothese avancée, quant a I’analyse des courbes de la Figure V-6, est
1’observation d’une anti-résonance d’origine électromécanique (capacité de couplage directe
en parall¢le & la branche motionelle R,,L,,C,), associée a un contact mécanique intermittent a
la résonance distordant la réponse en transmission attendue. Pour lever toute incertitude quant
a ’origine de cette dissymétrie des pics, il est nécessaire de travailler a tension de polarisation
faible, sous-tendant un protocole de caractérisation différent de celui qui a été¢ employé a
I’occasion de cette étude, pour éviter le masquage du courant motionel par le courant de
couplage direct. Ce protocole est détaillé dans le paragraphe qui suit.
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V.4 Méthode de caractérisation alternative :

La technique de Modulation d’Amplitude Electromécanique (MAE) [Nguyen 94, Cao
99] constitue une alternative possible pour résoudre le probleme de détection du courant
motionel. Elle consiste a superposer au signal continu V¢ polarisant le résonateur, un signal
alternatif de fréquence fp correspondant a une porteuse. Cette porteuse est ensuite modulée par
les signaux émanant de la capacité variable et pas par ceux issus des capacités statiques. Cette
modulation permet la séparation dans le domaine fréquentiel du courant motionel avec le
courant parasite issu des capacités parasites statiques. Le systeme de mesure basé sur la
modulation MAE est décrit sur la Figure V-9. La capacité Csp représente la capacité de
couplage entre I’électrode de détection et le plan métallique qui polarise le résonateur.

Electrode Lame Ce
d’excitation

Electrode de
" détection

l Passe-bande

P

= B
e
i I

~ Analyseur de réscau o

753ES

Multfplicu r
VMAE

Figure V-9: Illustration de la méthode de caractérisation basée sur une modulation
d'amplitude électromécanique.

Une fois 1’ajout de la porteuse v, =V, cosw,t, le courant recueilli en sortie s’exprime
par :
av v dCop

v
low=Cc—+Cg ——”+Co(l)a—l”+(VDC E VP) =

Equation V-6
ol ot

On rappelle que le signal d’excitation s’écrit v, =V, cosar. Le terme Cp représente la

capacité entre le résonateur et I’électrode de sortie. Cette capacité varie du fait des oscillations
du résonateur. On écrit donc :

Co(t) =(Cog +Cysinwr)), Equation V-7

ou Cydésigne I’amplitude de variation de la capacité de sortie Cp autour de sa position
d’équilibre Cog (capacité statique résonateur-électrode de détection). L’amplitude de Cy

90



Chapitre 1 - Conception et Réalisation de Nano-Résonateurs
Electromécaniques pour le filtrage RF.

dépend également de la fréquence d’excitation du signal & travers la formulation suivante
[Nguyen 94] :

Equation V-8

Hors résonance, du fait des amplitudes de vibration négligeables du résonateur, on
effectue I’approximation : C,(t)=C,. Dans cette configuration, le courant recueilli en sortie

est donné par la relation :

Ip(w) = {wCCvm sinwt + wp(Csp + Cog )V sinw,,l}

Equation V-9
=1l (w)+ I, co, (wp)
L’indice « P » traduit le fait que ce courant soit dominé principalement par les termes
issus du couplage parasite amené par les capacités statiques Cc et Csp (auxquelles s’ajoute la
contribution de Cog).

A la résonance, c’est-a-dire lorsque w = wy, on obtient comme courant en sortie :

IOut(a)O) = Ip(wo) + @, VpeCy cos wyt

—-;—(a),, - wy)VpCy cos(wp - wy)t. Equation V-10

+%(w,, +wo)VpCy cos(wp + wg )t

Les termes de cette expression dépendant de I’amplitude Cy de variation de la capacité
de sortie Cp du systéme font référence au courant issu du mouvement du résonateur par
rapport aux électrodes latérales : courant motionel. Par conséquent, si I’on trace le diagramme
correspondant au spectre en amplitude du courant de sortie, le courant motionel est réparti sur
trois diracs (cf. Figure V-10). Une partie est contenue dans la raie centrée sur wp, masquée par
le courant de couplage direct ; ’autre partie correspond aux raies latérales situées de part et
d’autre de la raie centrée sur la fréquence f, de la porteuse. On note /s I’amplitude de la raie
a gauche de la porteuse, et Irys I’amplitude de celle située a droite de la porteuse.
L’expression de la transconductance associée a chacune de ces raies est régie par les
relations :

ac; \(aC,

k', e
s | _|Velop-@) 7 Dc(a )( dx )
Vin 2 1—(0)/6()0) +j(Cl)/Q(l)())

, Equation V-11

)
s | VP(wP+a) P\ ax
vin 2 (CIJ/CUO) +j(w/Qa)0)

En comparaison avec I’expression de la transconductance €tablie pour un résonateur
polarisé a tension continue ¥pc, on constate, qu’a la résonance, le terme en wy est remplacé,
dans le cas d’une modulation MAE, par le facteur (1/2).(wp+wy). A condition que la fréquence
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J, de la porteuse soit trés grande devant le mode de résonance excité fj, la modulation M4E

implique donc une amplification d’un facteur 2 Y% devantla configuration d’une structure
Wy Ypc

résonante polarisée seulement a ’aide d’une tension continue Vpc.

a) |Ioml Pa"ti? du - Filtre passe-bande.
P motionel qui est
Ilccl = wyv;, Ce masquce

i
IIRIIS| = E([UP - (uo)Vpr

1 . :
|I|,us|= _(‘UP = on)VPC\ |
2 :
IIm| G (UI)VDCC.\' é R
b) |IFPB|wg - ©o @0 By T o
A

T 'Y
a)p-wO wp a)p+ wy

c) II‘:/L-\EL,,,,

Ry, cos(wpt +6)

{ ;

Lot
, 2w,,0) 20, 20,70, '©

Figure V-10: Spectre en amplitude du courant résumant les différentes phases de la
caractérisation basée sur une modulation d’amplitude électromécanique du signal.

Le traitement suivant la séparation du courant motionel avec les courants de couplage
parasite, consiste a éliminer la raie centrée en wy (& supposer que la fréquence d’excitation
coincide avec la fréquence de résonance du résonateur) par une opération de filtrage (passe-
bande centré sur wp). Il en résulte ’expression suivante du courant /zp3 obtenu a 1’issue du
filtrage :

Liepp (@) = =wp(Csp + Cog)Vp sinwpt
= %(cup - w)VpCy cos(wp - wy )1 Equation V-12

+ %(m,, +w)VpCy cos(wp + )1

Ensuite une démodulation synchrone permet de translater les composantes /s et Irys
du courant sur fp. Pour ce faire, on utilise la porteuse initiale, déphasée d’un angle 6 par
rapport au signal originel. La raison de ce déphasage sera exposée par la suite. Par
conséquent, 1’opération de démodulation se traduit par la multiplication du signal Z,.(wp) avec
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la porteuse 74n = Rancos(wpt+8). Un mélangeur a cellule de Gilbert [Gilbert 68, Cao 99] peut
étre employé pour réaliser cette multiplication, du fait des fréquences de coupure capables
d’atteindre la dizaine de GHz [Intersil 98]. Le signal v4, résultant de cette opération s’écrit :

Va(®) = Tl pp ()

= +i—(a)P + a))V,,CXRdm[cos{(ZwP + @)1 + 0} + cos(wr - 9)]
Equation V-13
_ %(wp - a))VPCXRdm[cos{(ZwP - W)+ 9} + cos(wt + 0)] q

_ %w,,v,;(cs,, +Co, |Ran[si0(200p1 +8) ~sin(6)]

Lorsque la fréquence du signal d’excitation v; coincide avec le mode de résonance fj
du résonateur, on récupere a cette fréquence le signal vyur & I’analyseur de réseau défini
comme suit

V(@) = iVPCXR‘,m[{(a)P +wg).cos(wgt - 6)} ~{(wp -, ). cos(wyt + 6)}] Equation V-14

. . . fwnt
Cette expression, sous la forme polaire, devient (en omettant les termes en &’“?):

.
VMAE(‘”O) = |V1\1AE|CXP()’¢IMAI:J‘)‘1 o

avec |Vysue| = % VeCyx Ry, —\/a)g cos’ @ +wp sin’ @ Equation V-15
Do = tan'l(- Wp smH)
W, cosf

Ainsi, en dérivant I’expression de |v,,.| par rapport a I’angle de déphasage 6, on
trouve que I’amplitude de vy est maximale lorsque 8 = 90° et 8 = 0°. Dans le cas particulier
ou la pulsation de la porteuse wp est trés grande devant celle du mode de résonance wy, on
prend 8 =90°. 1l en résulte :

VMAE(wO)|6=ﬂ/2 = %wPVPCXRdm sin(ay!) Equation V-16

On retrouve le facteur d’amplification &‘Y—”- par rapport a une configuration basée
Wy Ypc

simplement sur une polarisation continue du résonateur. Il est donc indispensable de
maximiser le rapport wp/wy. Par ailleurs, cette amplification n’est possible que si la porteuse
utilisée lors de la démodulation synchrone, est déphasée de n/2 par rapport a la porteuse
initiale. Enfin, & I’inverse d’une polarisation continue, le signal a 1’issue de la démodulation
est déphasé de n/2 par rapport au signal d’excitation.

En conclusion, cette méthode de caractérisation présente deux avantages notoires :

=> La séparation du courant motionel des courants parasites issus des capacités de
couplage.

=>» L’amplification du signal recueilli en sortie, en comparaison d’une configuration

basée seulement sur une polarisation continue du résonateur : a condition que wp»wy et que
0 =m/2.
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VI Conclusion

Le travail présenté dans ce chapitre concerne la conception et la réalisation de
résonateurs nano-électromécaniques a transduction capacitive et entrefer nanométrique, pour
des applications ayant trait au filtrage dans la gamme RF en vigueur dans la téléphonie
mobile. Deux familles de dispositifs ont ainsi été proposées. La premiére utilise I’apex d’une
nanopointe comme partie vibrante, tandis que la seconde est basée sur une structure en forme
de lame. Dans les deux cas, les électrodes d’excitation et de détection sont disposées de part et
d’autre du résonateur, de sorte & le solliciter dans un mode de flexion latéral.

Un modéle analytique basé sur la mécanique des milieux continus, et tenant compte de
la rigidité flexionnelle non constante de chaque géométrie, a ét¢ établi pour chaque structure,
permettant de prévoir leur fréquence de résonance en fonction des dimensions du résonateur.
Ce modele a été validé par une simulation par éléments finis (un pourcentage d’erreur
inférieur & 10 %, entre la solution analytique et le résultat numérique, a été obtenu pour
chacune des géométries).

Dans le cadre du procédé de fabrication du filtre a base de nanopointe, le recours a une
étape de réalignement €lectronique pour définir les électrodes latérales était indispensable,
mettant en lumiére la nécessité d’avoir des marques d’alignement électroniques intactes.
Ainsi, malgré les précautions prises quant a la protection de ces derniéres, 1’alignement a
échoué. En effet, les électrodes latérales €taient décalées par rapport a 1’apex de la nanopcinte,
empéchant toute caractérisation sur cette famille de résonateur dans le temps imparti a la
thése. Cependant, aprés avoir isolé le dernier verrou technologique, un « run » technologique
est en cours pour permettre une caractérisation ultérieure de ce dispositif. D’autre part, cette
configuration de résonateur a base de nanopointes, a permis d’aborder d’autres
problématiques relatives aux pointes de silicium et qui seront traitées dans des parties
suivantes du manuscrit : le mécanisme d’oxydation thermique des pointes de silicium et
I’étude des forces d’adhésion a I’apex de celles-ci grdce au microscope a force atomique.

Pour la seconde famille de filtres, cette contrainte technologique a été levée, en
proposant un procédé de fabrication quasiment auto-aligné, basé sur une photolithographie
optique en vue de définir les électrodes latérales. Leur caractérisation par lecture directe de la
réponse en transmission du filtre a mis en évidence la difficulté, pour les gammes de
fréquence supérieures au GHz, a détecter le courant motionel, du fait de la superposition de ce
dernier avec le courant de couplage direct. En effet, & mesure que la fréquence visée du filtre
augmente, il est nécessaire d’accroitre ’efficacité¢ de transduction, nécessitant une largeur
d’entrefer minimale, et / ou une tension de polarisation continue élevée, pour diminuer la
résistance motionelle. A ces exigences s’ajoute celle d’un coefficient de qualité de la structure
suffisamment élevé. A supposer que le résonateur fonctionne dans un vide poussé, ce critere
dépend principalement de la fagon dont est isolé le résonateur par rapport & ses ancrages. Pour
minimiser ces pertes, il est nécessaire de recourir & des régles de conceptions particuliéres, qui
alourdissent le procédé de fabrication du dispositif : localisation des zones d’ancrage au
niveau des nceuds de vibration... Aussi, ces dispositions ont ét¢ €cartées dans le cadre de la
conception, mettant plutot I’accent sur I’obtention d’un gap nanométrique (jusque 15 nm dans
le cas présent). L’inconvénient de cette démarche réside dans la nécessité d’accroitre la
tension de polarisation, pour élever le niveau de courant motionel au-dessus de celui du
courant parasite, amenant le résonateur dans un régime de non-linéarité mécanique qui peut
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aboutir a son impact contre les armatures des €lectrodes. C’est ’hypothese qui est avancée ici,
pour expliquer I’incapacité a recueillir une résonance série du résonateur, bien que de
nombreux éléments coincident avec I’observation de la résonance parallele (pic d’atténuation)
créée par la capacité de couplage directe. En effet, le pourcentage d’erreur entre 1’estimation
de la position du pic de résonance parallele et sa position réelle est inférieur a 7 %. D’autre
part, la valeur maximale du coefficient de qualité Op, du pic de résonance paralléle est de
1’ordre de 4300 (pour une pression de 10™ Torr).

Une méthode de caractérisation alternative, proposée en fin de chapitre, permettrait de
valider cette hypothese et contourner le probléme de détection du courant motionel masqué
par le courant issu de la capacité de couplage direct.

Le Tableau VI-1 liste les principales préoccupations qui ont guidé la conception des
dispositifs de filtrage fabriqués au cours de la thése, soulevant les avantages et inconveénients
de chaque objectif.

Objectifs de conception

Avantages

Inconvénients

Accroitre le coefficient de qualité
structurel O

Diminution de la résistance
motionelle R,, = augmentation du
courant motionel /,,

Augmentation de I’amplitude de
vibration a la résonance X{wy)
" risque de régime de non-linéarité
mécanique + contact armatures des
électrodes.

Diminution de la largeur de
’entrefer

Augmentation de ’efficacité de
transduction 1) = augmentation du
courant motionel 7,, = diminution de
la résistance motionelle R,,

Risque de contact mécanique avec
les armatures des électrodes
latérales,

Diminution de la tension de « pull-
in » et donc de Pefficacité de
transduction maximale que ’on
puisse atteindre.

Adaptation d’impédance

Diminution des pertes par insertion.

Réduction du coefficient de qualité
du dispositif de filtrage en
comparaison du coefficient de
qualité intrinséque au résonateur.

Diminution de la capacité de
couplage directe en adaptant la
géométrie des électrodes.

Détection optimisée du courant
motionel.

Diminution de Uefficacité de
transduction 1} = augmentation du
courant motionel /,, = diminution de
la résistance motionelle R,

Tableau VI-1: Résumé des objectifs de conception pour le filtrage électromécanique en
hautes fréquences : avantages et corollaires.

En résumé, I’utilisation des résonateurs électromécaniques a transduction capacitive

dans I’objectif d’une application de type filtrage est pénalisée par 1’influence croissante du
courant de couplage direct & mesure que la fréquence de fonctionnement augmente. Ainsi, un
filtre électromécanique dans les radiofréquences ne peut étre viable qu’a condition de recourir
a une méthode de caractérisation indirecte s’appuyant sur la non-linéarité des transducteurs
capacitifs, et / ou & une co-intégration avec un procédé¢ CMOS pour permettre une intégration
monolithique alliant fonction électromécanique et €lectronique de gain intégrée. Cependant,
ces démarches impliquent une surface d’encombrement qui n’est plus limitée a I’ensemble
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résonateur-électrodes. Une autre solution consiste a exciter le résonateur dans un mode de
volume qui sous-tend, pour une fréquence centrale donnée, une taille accrue du résonateur
comparativement a une excitation dans un mode de flexion. En effet, la sollicitation du
résonateur dans un mode volumique permet I’éloignement des électrodes d’excitation et de
détection I’une de I’autre et donc la réduction du courant de couplage direct.
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| Introduction

Les pointes de silicium suscitent un intérét croissant au sein de la communauté
scientifique impliquée dans le domaine de la physique. En effet, celles-ci sont intégrées dans
des dispositifs aux finalités extrémement variées. Cela va des sources émettrices dans les
dispositifs a émission par effet de champ pour les écrans plats [Mcgruer 91, Busta 92, Huq 95,
98 a & b, Rakhshandehroo 98, Rangelow +01], aux sondes pour la microscopie a force
atomique [Folch 97, Grow +02], et la microscopie a effet tunnel [Toshiyoshi 99], en passant
par les tétes de lecture, écriture, et déstockage pour les dispositifs de stockage nanomécanique
[Binnig 99], et enfin les micro-aiguilles pour I’insertion de génes dans les cellules [Jansen
95]. L’un des objectifs poursuivis par ces travaux, demeure |’obtention de pointes
suffisamment effilées a leur apex [Marcus 90]. Une solution technologique souvent retenue,
consiste a réaliser un ou plusieurs cycles d’oxydation thermique et désoxydation sur des
piliers de silicium. En effet, de par sa dépendance aux contraintes mécaniques et au rayon de
courbure local de la surface de silicium, 1’oxydation thermique va permettre d’affiner les
piliers pour obtenir des pointes avec des rayons de courbure a I’apex de I’ordre du nanométre
[Ravi 91]. 1l est donc important d’en appréhender le principe dans le souci de fabriquer un
filtre nano-électromécanique [Buchaillot +00] employant 1I’extrémité d’une nanopointe de
silicium comme partie vibrante (cf. chapitre 1). En effet, les fréquences de fonctionnement
visées (de I’ordre du GHz) nécessitent des pointes suffisamment effilées, et donc le recours a
une oxydation thermique lors de leur fabrication.

De nombreux outils de simulations numériques de procédés technologiques basés sur
la méthode des éléments finis, ont ét¢ développés jusqu’a ce jour. Parmi les plus avancés, on
peut citer TSUPREM IV (Stanford) [Plummer 93], CREEP (Berkeley) [Pinto 93], DIOS sk
[ISE 98, Zelenka +01] et IMPACT-4 (ISEN et IEMN) [Collard 87]. Ces outils permettent de
prendre en compte des structures complexes multicouches, et modélisent avec précision les
procédés de dépdt, lithographie, gravure, diffusion, et oxydation. Ainsi, une étude préalable a
celle qui fait I’objet de ce chapitre a consisté en la simulation du procédé d’oxydation
thermique de pointes coniques, grace 8 IMPACT-4 [Collard 87, Baccus 89, 98, Senez +01]
qui traite la simulation numérique de 1’oxydation par la méthode des éléments finis
(traitement bidimensionnel). Malheureusement, ce logiciel, comme les autres simulateurs de
technologie, ne permet pas de traiter avec suffisamment de précision 1’évolution spatiale de la
topologie particuliere des pointes durant 1’oxydation. En effet, un maillage extrémement fin
est indispensable dans la zone de 1’apex, ce qui est incompatible avec les méthodes
numériques utilisées (temps de calcul, recouvrements de domaines).

Ce chapitre propose un modele analytique du mécanisme d’oxydation thermique et
d’effilage de piliers en silicium, constituant une solution alternative aux problémes de
convergence rencontrés lors de 1"utilisation d’un logiciel de simulation par éléments finis.
Partant du profil initial des piliers de silicium, ce modéle permet de prévoir pour une
température et une durée d’oxydation données, le profil final des pointes obtenues a I’issue du
procédé d’oxydation. Dans le cadre de ce travail, ce modéle a été validé pour une ambiance
d’oxydation séche, et des températures de 1000 et 1100 °C. Cette étude peut étre aisément
étendue pour d’autres conditions oxydantes, pour lesquelles la silice a un comportement
visqueux.
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II  Modélisation de ’oxydation thermique

En présence d’agents oxydants (H,O, O,, ...), le silicium s’oxyde et une couche de
SiO, est créée en surface. Selon que les agents oxydants correspondent a des agents
hydroxyles (-OH) ou a I’oxygene, on parlera d’oxydation humide ou seche. On rappelle ci-
dessous les réactions chimiques dans les deux cas :

Si +2H,0 =» SiO; + H, (ambiance humide)
Si + O, = Si0, (ambiance séche)

La vitesse de croissance de 1’oxyde est d’autant plus rapide que la température
d’oxydation est élevée ; méme a température ambiante, une surface de silicium s’oxyde
naturellement (on parlera d’oxyde natif : dont I’épaisseur est de I’ordre de 2 nm).

Il.1 Modele de Deal et Grove

Deal et Grove [Deal 65] ont développé dans les années 1960 un modele décrivant
I’oxydation thermique du silicium pour une configuration géométrique unidimensionnelle. Ce
modele rend bien compte de la cinétique d’oxydation pour des épaisseurs d’oxyde comprises
entre 30nm et 2um, et des températures d’oxydations entre 700 °C et 1300 °C.

Si0, Surface initiale

ra

Figure II-1: Illustration de la consommation de silicium induite lors de la croissance
d'oxyde thermique.

Le modéle proposé par Deal et Grove est basé sur les résultats de Jorgensen
[Jorgensen 62], confirmés plus tard par Han et Helms [Han 87]. Ceux-ci ont montré qu’en
présence de SiO; a la surface du silicium, pour que la réaction d’oxydation puisse de nouveau
s’opérer, il faut que les agents oxydants diffusent a travers la couche d’oxyde existante vers
I’interface Si/SiO,. Ensuite, une réaction chimique, caractérisée par un coefficient de réaction,
a lieu a I'interface. Cette réaction se traduit par la conversion d’un volume Vg de silicium en
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un volume Vsio,, de SiO; de sorte que Vsio, = 2,25 x V. Un nouveau film d’oxyde est ainsi
créé et la dilatation volumique repousse I’ancienne couche vers la surface.

La cinétique d’oxydation est ainsi gouvernée par 1’égalité de trois flux, traduisant le
transport, la diffusion et la réaction des agents oxydants. Ces flux sont illustrés sur la Figure
I1-2.

Ambiance

oxydante
Co

Figure II-2: Illustration du processus d’oxydation du silicium dans le modéle
unidimensionnel proposé par Deal et Grove [Deal 65].

Le transport des agents oxydants du gaz vers la surface extérieure de I’oxyde est régi
par :

F = h(C* —CO) ; Equation I1-1

ou C* désigne la concentration d’équilibre dans 1’oxyde (solubilité), Cp la
concentration a la surface de I’oxyde et / le coefficient de transfert de masse.

Le flux de diffusion des oxydants a travers 1’oxyde s’exprime quant a lui avec la
premiere loi de Fick :

F, =-Dyy %ix)’ Equation I1-2

ou Doy est le coefficient de diffusion effectif (fonction de la température et 1’ambiance
d’oxydation), et C'(x) la concentration des oxydants a la distance x de I’interface SiO, / gaz.

Enfin, le flux de réaction a I’interface Si/ SiO, est gouverné par la relation suivante :

B = kG Equation I1-3
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ol ks; et C; désignent respectivement la constante de réaction et la concentration des
oxydants a I’interface. ks dépend de plusieurs parameétres . 1’ambiance et la température
d’oxydation, 1’orientation cristalline et le dopage du silicium.

La vitesse de croissance de I’oxyde & I’interface Si/ SiO, se met sous la forme :

Xo  ksC

, Equation 1I-4
ot N

ou Xy est I’épaisseur d’oxyde, et N le nombre de molécules d’agents oxydants
nécessaire & la formation d’un volume unitaire d’oxyde. N dépend de 1I’ambiance de
I’oxydation (2,25x10* at / cm™ pour une oxydation séche, et 4,4x10* at/cm™ pour une
oxydation humide).

En équilibrant les trois flux F;=F,=F3, nous obtenons le mode¢le linéaire-parabolique
de Deal et Grove, permettant de calculer 1’épaisseur d’oxyde X, obtenue aprés un temps
d’oxydation ¢ :

Xo(t)= %{ 1+ 4B(1+7) —1}, Equation II-5

A2

ou B/A4 et A désignent respectivement les constantes linéaires et paraboliques et T
correspond a un décalage temporel dont la valeur est déterminée par 1’épaisseur initiale
d’oxyde X.. Ces trois grandeurs sont définies par les équations :

B= %, Equation I1-6

B c’ kgC* ’ .

—_—— = L E t II'7

A N(Vkg+yh) N~ quation
(x7+ax,) , .

= Y Equation II-8

B )

L’¢équation de Xo(?) peut étre simplifiée pour des valeurs extrémes d’épaisseur de
I’oxyde, et donc du temps d’oxydation. Il est ainsi montré que deux régimes d’oxydation
subsistent : un régime contrdlé par la vitesse de réaction a I’interface (régime linéaire), et un
régime contrdlé par le transport des agents oxydants (régime parabolique).

Le régime linéaire est caractéristique des temps d’oxydation courts, 4 savoir lorsque
(t+7) << A?/4B. Dans ce cas, I’expression de Xo(1) devient :

X, (1) = %(z +1), Equation 11-9

A linverse, le régime parabolique est propre aux temps d’oxydation longs, lorsque
t>> A2f4B, et t>>7. On obtient alors :

X, (1) =Bt Equation 11-10

111



Chapitre 2 — Modélisation de 1I’oxydation thermique de pointes en silicium.

En fonction du modele proposé ci-dessus, des études expérimentales ont été¢ menées
afin de calibrer les valeurs des constantes linéaires et paraboliques pour une grande gamme de
températures d’oxydation, et de pression (0,1-1 atm), en ambiance séche [Massoud 85 a)] et
humide (800-1200 °C), et pour différentes orientations cristallines du substrat. On donne ci-
dessous les relations obtenues par interpolation, et décrivant le comportement des constantes
linéaires et paraboliques sous la forme d’expressions d’Arrhenius. Ces formules seront
utilisées par la suite pour calculer les deux constantes dans cette étude.

Oxydation humide. Oxydation séche. [Massoud 85 a)]
'2.06E+°4.exp(-l.seV/kBT)(mO) 7.35E* exp(~1.76€V [ kT )(100)
B 13458 exp(-16eV/i,T)A1D b, T<000°C | 2 2 1133E°% exp(-1.74eV k) 11) |, T<1000°C
A A ?
2.87E** . exp(—1.6eV /kzT )(110) 4.73E® exp(-2.1eV/kyT )(110)
(1.76E%. exp(-2.05V /£, T)(100) [3.53E%. exp(3.20eV [k, T (100)
%= 2.95E*% .exp(-2.05eV/kyT)(111) {, T>900°C §= 6.50E*%® exp(~2.95¢V [kzT )(111) {, T>1000°C
2.46E*%. exp(-2.05¢V/k5T )(110) 6.50E"% .exp(~2.95V [k, T )(110)

1.70E*% .exp(-2.22¢V [ kT ) (100)

+03 o
B =283.exp(~1.17eV/k,T), (100), (111), et (110),| B = 1-34E™" . exp(~1.71eV/kpT )(111) , T<1000°C
pour T<950°C 3.73E"% exp(-1.63¢V/k,T )(110)

0.131.exp(-0.68¢V [k, T )(100)

B ="7.exp(-0.78V/kzT), (100), (111), et (110), pour | B = {0.256.exp(-0.76eV /kpT }(111) , T>1000°C
T>950°C 0.256.exp(~0.76eV [/ kT )(110)

Tableau II-1: Formulation des coefficients linéaires et paraboliques pour I'oxydation
humide et séche, une pression de 1 atmosphére et les orientations cristallines (100),
(110), et (111).

Il est a noter que la variation de ces constantes n’est pas régie par une énergie
d’activation unique. On observe une décroissance beaucoup plus prononcée de leur
amplitude, en decd d’une certaine température (cf. Figure II-3). La zone de transition ainsi
observée, est a mettre en parallele avec le changement de comportement rhéologique
(élastique, viscoélastique, visqueux) de 1’oxyde en fonction de la température. Par ailleurs, ces
propriétés rhéologiques vont affecter le niveau de contraintes mécaniques induit dans [’oxyde.
Ainsi, a basse température (régime élastique), ’amplitude des contraintes sera importante,
alors qu’a haute température (régime visqueux), elles sont négligeables.
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Figure 1I-3: Evolution des constantes linéaires et paraboliques en fonction de la
température d'oxydation (ambiance humide et séche), pour une pression de
1 atmosphére, et une orientation (100) du silicium.

A partir des constantes linéaires et paraboliques qui viennent d’étre établies, on trace
les abaques correspondant a 1’épaisseur d’oxyde attendue en fonction de la durée et de
I’ambiance d’oxydation, pour différentes températures et une orientation (100) du substrat.
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Figure I1-4: Croissance d'oxyde calculée a partir du modéle de Deal et Grove pour une
pression de 1 atm. a) Ambiance humide. b) Ambiance séche.

I1.2 Limites du modeéle de Deal et Grove.

I1.2.1 Régime initial accéléré en ambiance seche.

Le modele de Deal et Grove est particulierement adapté pour calculer les épaisseurs
d’oxydes importantes. Néanmoins, il ne rend pas bien compte du régime initial accéléré en
ambiance séche et de la cinétique d’oxydation pour les basses températures. Dans le cas des
oxydes secs, pour les trés faibles épaisseurs (<20 nm), un décalage a été observé entre le
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modele prédit par Deal et Grove et les mesures expérimentales [Irene 78]. Plusieurs
suggestions ont été avancées afin d’expliquer cette accélération de la cinétique d’oxydation
pour les temps courts en ambiance séche [Han 87, Reisman 87, Massoud 85 b), ¢)]. Aucune
explication ne fait I’unanimité. Cependant, la modélisation empirique proposée par Massoud,
Plummer, et Irene [Massoud 85 b), ¢)] permet de reproduire correctement les résultats
expérimentaux et est la plus répandue dans les outils de simulation d’oxydation. Il s’agit
d’une extension du modéle de Deal et Grove qui intégre des vitesses additionnelles pour
rendre compte du régime initial en début d’oxydation, et des oxydes secs. Dans ce cas, la
vitesse d’oxydation est donnée par :

X, B
g 2X,+A

X
+ Cl.exp(——0
L

+C,. exp(— %), Equation II-11

2

ou C; et C, sont des paramétres dépendants de la température, L et L, ne dépendent
que de Vorientation cristalline du silicium [Massoud 85 b)].

I1.2.2 Les contraintes dues aux oxydations non planes.

La limitation majeure des modéles décrits précédemment est I’absence de prise en
compte des contraintes mécaniques. Cette limite est d’autant plus pénalisante dans le
traitement du mécanisme d’oxydation pour des surfaces non planes, ou en présences d’autres
matériaux. Mizuno et co-auteurs [Mizuno 87] mirent en évidence une réduction des
épaisseurs d’oxydes de champ obtenus par un procédé de type LOCOS (LOCal Oxidation of
Silicon), lorsque 1’ouverture du masque de nitrure devenait submicronique. En effet, la
variation volumique résultant de la conversion du silicium en SiO; ne peut plus étre modélisée
par une simple expansion verticale de ’oxyde. En réalité, la croissance d’oxyde s’effectue
dans les trois directions spatiales. I.’expansion volumique crée alors un champ de
déplacements aux interfaces oxydées, qui déforme les couches d’oxydes déja formées ainsi
que les couches déposées au dessus de la structure d’isolation de champ.

Plus simplement, la géométrie de la surface de silicium va affecter la vitesse
d’oxydation. Marcus et Sheng [Sheng 78, 82] sont parmi les premiers & avoir observé un
ralentissement de la cinétique d’oxydation aux angles concaves et convexes de tranchées
gravées dans le silicium, attribué a des effets de contraintes dans 1’oxyde. Ces travaux ont été
complétés par les études de Yamabe et Imai [Yamabe 87]. Ces derniers ont démontré un
amincissement de 1’oxyde aux angles, plus prononcé a mesure que la température diminue,
accentué en ambiance séche plutét qu humide. 11 a été¢ admis par I’ensemble de ces auteurs,
que ce phénomene de réduction de 1’oxydation est imputable aux contraintes mécaniques
générées dans 1’oxyde.

Kao et co-auteurs [Kao 87, 88] ont apporté une contribution importante dans la
modélisation du mécanisme d’oxydation incluant les effets des contraintes. Une étude
expérimentale exhaustive [Kao 87] a été menée a cet effet, consistant en 1’oxydation de
structures concaves (trous circulaires) et convexes (cylindres) gravées dans le silicium, pour
différents rayons. Les auteurs ont montré que la cinétique d’oxydation est ralentie & mesure
que le rayon des structures diminue, et d’autant plus sur une forme concave que convexe.
Cette tendance est illustrée sur les courbes de la Figure II-5. Les auteurs ont remarqué
é¢galement que cette réduction de la croissance est accentuée lorsque la température
d’oxydation diminue. A I’issue de cette étude expérimentale, un modéle bidimensionnel a été
établi [Kao 88}, décrivant la cinétique des oxydations humides de structures convexes et
concaves, et qui prend en compte les effets des contraintes mécaniques. Ainsi, pour rendre

114



Chapitre 2 — Modélisation de 1’oxydation thermique de pointes en silicium.

compte de la réduction de la cinétique d’oxydation, Kao et co-auteurs ont établi qu’a la fois le
coefficient de réaction a I’interface et la diffusivité des especes oxydantes étaient dépendants
des contraintes mécaniques, et réduits lorsque celles-ci sont compressives. Il a été prouvé que
I’oxyde en croissance sur une structure convexe, est associ¢ a des contraintes radiales et
tangentielles, respectivement en compression et en tension. Comme les contraintes
tangentielles sont supérieures aux contraintes normales, I’oxyde se trouve dans un état de
tension (pression hydrostatique négative). A I’inverse, sur un substrat concave, 1’oxyde croit
en compression radiale et tangentielle. Sa pression interne, étant positive, il se trouve dans un
¢tat de compression.

) o Vues de coté Vues de dessus
Structure test initiale

800°C, oxydation humide

surface plane

l ()x)dunuu thermique et
d:pm de polysilicium

polysilicium
Anncau de SlllClum u\

c) Polissage de la structure

Epaisseur d’oxyde (100 nm)

[ 200 400 600 800 1000 1200

Temps d’oxydation (minutes)

Figure II-5: Illustration de la procédure expérimentale suivie par Kao et co-auteurs
|Kao 87], et courbes de simulation de I’épaisseur d’oxyde incluant les effets des
contraintes en fonction du rayon de courbure initial pour des géométries convexes et
concaves [Kao 88].
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II Modélisation de I’effilage de piliers de silicium par oxydation
thermique

I11. 1 Approche du modéle

Le modéle analytique présenté dans cette partie permet de prédire ’effilage de piliers
de silicium par oxydation thermique afin d’obtenir des nanopointes acérées a leur sommet.
L’approche qui a été choisie et qui est une extension du modele de Kao [Kao 88], consiste a
assimiler la forme d’une pointe en une superposition de tranches circulaires. A chaque tranche
est associée une altitude z, correspondant & sa position verticale par rapport a la base de la
pointe. Ensuite, on définit le couple (a(z), b(z)), faisant référence respectivement au rayon
local de la surface de silicium, et au rayon de la surface d’oxyde (cf. Figure III-1). Enfin, on
suppose que la cinétique d’oxydation pour chaque tranche est identique a celle d’un cylindre
de silicium de méme rayon, et conforme au modele proposé¢ par Kao [Kao 88]. Ainsi,
I’épaisseur d’oxyde décroit & mesure que I’on se rapproche du sommet de la pointe car le
rayon de I’interface Si / SiO, diminue, ce qui permet d’affiner la structure.

z

i
——sio,

Figure III-1 : Schéma illustrant I’approche de modélisation de I’oxydation des pointes de
silicium; a(z) et b(z) désignent respectivement la position radiale de la surface de silicium
et celle de la surface d’oxyde pour une tranche cylindrique découpée a ’altitude z par
rapport a la base de la pointe.

111.2 Intégration des effets des contraintes mécaniques

Les observations expérimentales de Kao [Kao 87] démontrant une réduction de la
cinétique d’oxydation sur des géométries convexes et concaves ont permis de conclure que les
contraintes mécaniques sont a I’origine de ce ralentissement. En conséquence, ces contraintes
doivent étre intégrées dans notre modéle pour affecter les parametres dont dépend la vitesse
d’oxydation. Seule la dépendance en Arrhenius de la solubilit¢ C™ a I’égard de la pression

hydrostatique n’est pas incluse dans notre approche, contrairement au modéle développé par
Kao et co-auteurs [Kao 88]. En effet, selon Sutardja et co-auteurs [Sutardja 89] cette
dépendance est négligeable. Si tel n’était pas le cas, une zone de transition beaucoup plus

116



Chapitre 2 — Modélisation de I’ oxydation thermique de pointes en silicium.

prononcée sur le comportement de B/4 en fonction de la température apparaitrait. De fait, on
pose C T=C,.

111.2.1 Coefficient de réaction a I’interface k_gi

Dans le cas d’une contrainte normale négative, traduisant un état de compression

normale de I’interface Si / SiO; (cas des substrats convexes et concaves), I’énergie disponible
pour la réaction doit accommoder le travail mécanique de déformation (correspondant a la
rupture d’une liaison Si-Si). En effet, I’expansion volumique du nouvel oxyde doit
contrebalancer la contrainte normale. On modifie I’énergie d’activation du processus de
réaction a I’interface en tenant compte du travail supplémentaire que doit fournir la silice en
expansion. La constante de réaction a 1’interface est alors modélisée par un comportement du
type Arrhenius :

kg =k, exp(O]:”‘T/K j, pour O,, < 0, et kg = k,, pour G, > 0 Equation III-1
B

ou gy, désigne la contrainte normale a ’interface Si / SiO5, k¢ est la constante de
réaction a faible niveau de contrainte (déduite du modele de Deal et Grove et des formules
empiriques du coefficient linéaire B/A consignées dans le Tableau II-1), kz la constante de

Boltzmann, et 7" la température en Kelvin. Enfin, '} correspond au coefficient de réduction du
taux de réaction, encore appelé volume d’activation des contraintes sur le coefficient de
réaction. Plus ce coefficient est petit, plus I’effet des contraintes mécaniques sur k; est faible.
Enfin, étant donné qu’aucun résultat expérimental n’a pu démontrer d’effets sur k,; pour une
contrainte normale positive (tension), on maintient dans ce cas cette constante a sa valeur
nominale k.

111.2.2 Diffusivité des agents oxydants D

Les travaux concernant la physique des hautes pressions [Bridgman 49] ont permis de
corréler la diffusivité d’un élément dans un matériau avec I’état de contrainte du matériau. Il
s’avere que pour un état de compression hydrostatique du matériau cette diffusivité est réduite
rendant compte de 1’énergie nécessaire pour casser les liaisons covalentes et permettre le
mécanisme de diffusion. Par contre aucune conclusion n’a pu étre tirée dans le cas d’un état
de tension. Pour modéliser cette tendance, on utilise a nouveau une loi de comportement du
type Arrhenius :

D=D, exp(—%) pour P>0, tandis que D= D, pour P<0 Equation I1I-2

B

ou P désigne la pression hydrostatique dans la silice, Dy le coefficient de diffusion a
faible niveau de contrainte (déduit du modéle de Deal et Grove et des formules empiriques du

coefficient parabolique B consignées dans le Tableau Ii-1). V' correspond au volume
d’activation de I’effet retardateur de la pression sur la diffusivité des agents oxydants. Cette
formulation est cohérente avec le fait que la diffusivité soit réduite dans un état de
compression hydrostatique (substrats concaves). Par contre, aucune variation n’est permise
dans un état de tension (c’est le cas des structures cylindriques). En effet, supposer une
augmentation de la diffusivité liée a un état de tension impliquerait une épaisseur d’oxyde

117



Chapitre 2 — Modélisation de 1’oxydation thermique de pointes en silicium.

supérieure a celle que I’on ferait croitre sur un substrat plan dans les mémes conditions. Or

aucune observation n’a jamais été faite en ce sens. Par conséquent, on maintient constante la
diffusivité dans un état de tension.

I11.2.3 Viscosité de la silice :

Plusieurs modéles existent pour décrire le comportement rhéologique de la silice : ces
modeles font référence a un comportement élastique [Brown 82], viscoélastique [Hsueh 83,
Hu 88] et visqueux [Kao 88, Wilson 87]. La modélisation viscoélastique [Senez 95, Cea 96]
est la plus répandue et appropriée car elle permet de reproduire tous les comportements de la
silice correspondant a différentes gammes de température. Ainsi, sa formulation est
équivalente a une modélisation de Newton (comportement purement visqueux) lorsque la
viscosité du matériau est faible, et a une modélisation de Hooke (comportement élastique)

dans le cas contraire. Sa description prend en compte le temps de relaxation des contraintes
[Senez +01].

Néanmoins, il est admis qu’au dela d’une température de transition qui est de 960°C
[Chin 83], I’oxyde se comporte comme un fluide purement visqueux. En effet, le temps de
relaxation des contraintes est quasi instantané, et la réponse de 1’oxyde a une sollicitation ne
dépend que de sa vitesse de déformation instantanée. Dans le cas de cette description, la

viscosité de I’oxyde varie avec la pression hydrostatique suivant une relation qui traduit un
comportement de visco-plasticité de la silice [Kao 88, Umimoto 89] :

1 =n,(Dexp{a(T)P), Equation ITI-3

ou 1o(7) est la viscosité de 1’oxyde a faible niveau de contraintes, et a(7) un parametre
empirique fixant le seuil de plasticit¢ de ’oxyde [Sutardja 89]. Ces deux paramétres
dépendent de I’ambiance d’oxydation et de la température 7" de I’oxydation. La Figure II1-2
illustre la dépendance de la viscosité de I’oxyde a I’égard du coefficient de plasticité.
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Figure III-2: Courbes représentant I'évolution de la viscosité de I'oxyde, en fonction de
la valeur du coefficient de plasticité a(T), dans le cas d'un modéle purement visqueux, et
d’une pression hydrostatique en tension (P < 0).

118



Chapitre 2 — Modélisation de I’oxydation thermique de pointes en silicium.

Le faisceau de courbes de la Figure III-2 met en évidence le fait que le niveau de
contraintes, pour lequel la chute de la viscosité apparait, est d’autant plus bas que le
coefficient de plasticité est élevé.

En résumé, dans le cas particulier d’une structure convexe et du modéle qui nous
intéresse, seule la réaction & I’interface et la viscosité de I’oxyde dépendent des contraintes
mécaniques, a travers les paramétres phénoménologiques Vi, no(7) et a(T). En effet, compte
tenu de I’état de tension hydrostatique de I’oxyde pour une géométrie convexe, la diffusivité
reste inchangée par rapport a une surface plane.

II1.3 Modélisation bidimensionnelle de ’oxydation dans le cas d’une structure
cylindrique

Dans ce qui suit, on rappelle les traitements nécessaires a la modélisation de
I’oxydation dans le cas particulier d’un cylindre de silicium de rayon a, recouvert d’une
couche d’oxyde formant une couronne d’épaisseur b-a (cf. Figure I1I-1). La symétrie de la
structure impose que la composante tangentielle de la vitesse d‘oxydation soit nulle, et donc
que les contraintes en cisaillement le soient également. De méme, la concentration C en
agents oxydants ne dépendra que de la position radiale r, par rapport a I’axe du cylindre.
Enfin, compte tenu de la symétrie axiale de la structure, la dépendance de ks; a ’égard de
’orientation cristalline est négligée [Kao 88].

I111.3.1 Vitesse d’oxvdation a Iinterface :

La distribution des agents oxydants C(7) est obtenue en résolvant 1’équation de
Laplace exprimée dans la base cylindrique :

vic-12 (r ﬁ) -0. Equation TTI-4

La solution de cette équation s’écrit :
C(r)=A+Bxlog(r), Equation ITI-5

ol A4 et B sont des constantes d’intégration évaluées & partir des conditions aux limites
au niveau de I'interface oxydée et de I’interface oxyde / gaz oxydant. En égalisant les flux des
agents oxydants pour ces deux interfaces (cf. paragraphe I1.1), on obtient ’expression de la
vitesse d’oxydation normale a I’interface oxydée, qui dépend de la concentration en agents
oxydants :

_ksC@ _ kgCi _ c* i Equation III-6
N N

N -1—+l£+£log(£)
ks hb D a

I11.3.2 Description du flux de I’oxyde et calcul des contraintes mécaniques

Vx 0

On considére que 1’oxyde se déforme comme un fluide visqueux incompressible
(masse volumique p constante). Ce comportement est décrit par 1’équation de Navier-Stokes,
qui couplée a I’équation de continuité (ou de conservation de la masse) permet de déterminer
les relations liant la pression hydrostatique p(r) et la vitesse radiale v(r) d’un élément drd6
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d’oxyde avec sa position radiale . Dans ’hypothése d’incompressibilité de I’oxyde (%’t—’ =0),

et tenant compte de la symétrie axiale du probléme, on obtient le systeme d’équation suivant :

4 1@} _

arir o or s Equation 11-7
1 c?(rv)
= =0
r or

ou la premiere équation représente 1’équation de Navier Stokes, et la seconde
I’équation de continuité, toutes deux exprimées dans la base cylindrique. La résolution de ce
systéme permet de poser :

v(r)= £ o pr)=cst, Equation IIT-8

ou & est une constante de vélocité déterminée a partir de la vitesse d’oxydation a
I’interface oxydée. Il en résulte que pour tout point situé a la position radiale » (a<r<b), sa
vitesse radiale sera égale a Vyy.a/r. On note o le rapport volumétrique de la réaction, défini
comme suit :

Qg

o =—20, Equation II1-9
Qs:‘o2

ol Q0,, et Qs désignent respectivement le volume d’une molécule de SiO, (45 A%),
et le volume d’un atome de silicium (20 A®). Aprés un intervalle de temps Az, la position
radiale a’ de la nouvelle interface oxydée est alors donnée par :

a'=a-a(Vy.Ar), Equation II1-10

tandis que tout élément drd@ situé initialement en 7 est poussé vers la surface externe
de I’oxyde suivant une vitesse radiale a(/-o) Vo/r. On calcule alors la nouvelle épaisseur
d’oxyde x,’, obtenue de la maniére suivante :

Xo'= Xo + ( )(1 —a)(Veo-At) + o Vi Al) Equation II1-11
a+ Xy

ol xy désigne 1’épaisseur initiale (c’est-a-dire avant I’intervalle de temps A7) de la

couronne d’oxyde (xo=b-a). A partir de la formulation de la vitesse radiale donnée plus haut,
on peut calculer la pression hydrostatique constante au sein de la couronne d’oxyde :

pr)= _20E Equation IT1-12

L’oxyde se trouve bien dans un état de tension pour une surface convexe, étant donné
que la pression hydrostatique est négative [Kao 88]. De méme, on peut montrer que La
composante radiale des contraintes sur un élément d’oxyde situé a la position radiale r est
donnée par [Kao 88] :

w(7) = -2n§(r— - —) . Equation III-13

120



Chapitre 2 — Modélisation de I’oxydation thermique de pointes en silicium.

Puisque r < b, le signe de o,,(7) est également négatif, signifiant que les contraintes
normales sont compressives quelle que soit la position radiale dans la couronne d’oxyde. En
particulier, a I’interface oxydée, la contrainte normale s’exprime par [Kao 88] :

omla) - -2775(% _ ;)17) Fquation ITI-14

La Figure II1-3 illustre I’évolution de la contrainte normale et la pression hydrostatique
pour une structure cylindrique convexe associée 4 un couple (a,b).

Tension

<

Compression

Figure III-3: Contrainte normale et pression hydrostatique pour une structure de
silicium convexe durant I'oxydation.

I11.4 Résolution numérique du modéle

L’algorithme de résolution numérique du modele est présenté sur la Figure II1-4.
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Pas de temps r ——»| Paramétres géométriques (a’ b'¥) => (a.h)

v

Paramétres physiques dépendants des contraintes
kSi(Unn{’m. 1}), 1 (P{_m-l_))
Mise 3 jour de lalvitesse d’oxydation
i) = C*
xi} K
b
N L+ ig+ Eln: —
k. hb D ajf
+ Itération de la boucle
1 1 = m=m+i
. s . [y
O (a)=208(5-—3) p=-2n73
BT g P 4

Actualisation de la pression| & de la contrainte normale

Glm{mj:( 1 !m} on“'[m‘] }+m Unn(m}
P~ 1 gg) P-4 P

Vérification de|la convergence?

NON

t=t+ M
Mise & jour des paramétres géométriques (a't +& hit +31)

Pas de wemps suivant

Figure I11-4: Algorithme de traitement de calcul d’un pas de temps d’oxydation pour
une structure cylindrique. On rappelle que a désigne le rayon de Pinterface Si-SiO,, b la

position radiale de 'interface SiO,-gaz. g,,, et Vyy sont respectivement la contrainte
normale et la vitesse d’oxydation a ’interface Si-SiO,, p désigne la pression
hydrostatique au sein de ’oxyde, et enfin § est la constante de vélocité. La stabilité
numérique est fixée par le facteur relaxation cw, tandis que la condition de convergence

est définie par E£. Enfin m est le compteur de boucles.

Bien que le modéle soit analytique, la résolution nécessite une technique de sous-
relaxation afin d’intégrer les effets des contraintes mécaniques dans le mécanisme
d’oxydation, tout en garantissant la stabilité numérique de 1’algorithme de résolution du
probléme. Ainsi, en se conformant a la stratégie proposée par Umimoto et co-auteurs
[Umimoto 89], cette technique de sous-relaxation actualise les tableaux des contraintes
agissant sur les paramétres non-linéaires du probléme, de la maniere suivante :

5™~ (1- 0)s™ Y 1 s, Equation ITI-15
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ou le paramétre S représente soit 0y, soit P, respectivement la contrainte normale a

I’interface Si-SiO», et la pression hydrostatique au sein de la silice.

Ici @ désigne un facteur de convergence (ou de relaxation), et m le compteur de
boucle. Le choix de w est primordial puisqu’il va déterminer la vitesse a laquelle le systéme
va converger. Ainsi des valeurs trop importantes de o (typiquement si @ > 0.3) vont

aboutirent a une divergence. Au contraire, si la valeur de w est trop faible (v = 10'3), le
nombre d’itérations nécessaires a la convergence du systeéme, est trop important. Dans le
cadre des outils de simulations par éléments finis, I’approche préconisée afin de remédier aux
problémes de convergence, consiste en une modification dynamique de la valeur de w, selon
la qualité de convergence du systéme [Senez +01]. Dans notre cas, étant donné la simplicité
de la géométrie du probléme, il s’avére qu’un coefficient constant @ = 0,25 donne des
résultats satisfaisants en termes de stabilité et de temps de calcul (CPU).

Enfin on impose un critere de convergence défini par la relation suivante:

-1
v

~ e, Equation I11I-16
VxO
ou on(m) et on(m—l) désignent la vitesse d’oxydation radiale a I’interface Si-SiO»

pour respectivement la boucle actuelle et la boucle d’itération précédente. La constante €

désigne la condition de convergence, qui dans notre cas a été fixée a 10_4. Une fois la
condition précédente satisfaite, on considere que le systéme a convergé, et I’on procede au
calcul correspondant au pas de temps suivant. Enfin, on peut ajouter que, étant donné le
caractére asymptotique de la description de la croissance d’oxyde autour d’un cylindre de
silicium [Liu 94, Chen +00], on supposera 1’érosion totale de ce dernier lorsque son rayon
devient inférieur a 1A.

II1.5 Simulation de référence et influence des différents paramétres du modéle
sur le mécanisme d’effilage

Avant d’entamer et présenter la calibration expérimentale du modele, il est intéressant
d’analyser ’incidence qu’ont chacun des paramétres phénoménologiques du modele sur le
mécanisme d’effilage. Pour ce faire, on considere une structure de « test », consistant en une
pointe en silicium de géométrie conique, de 1,5 pm de hauteur, et présentant un angle
d’ouverture de 25° en son sommet. Cette pointe subit une oxydation thermique séche a
1100°C pendant 6 heures. On s’intéresse alors a I’évolution du profil de I’interface Si / Si0; a
I’issue de 1’oxydation, en fonction de la variation de I’un des paramétres du modele.

Pour entreprendre cette analyse, on attribue des valeurs de référence aux parametres
phénoménologiques du modéle. Ainsi, la viscosité de I’oxyde a faible niveau de contrainte est
fixée arbitrairement a 10" poises, en se basant sur les mesures de viscosité de la silice en
volume [Heterington 64], 4 haute température et en fonction de la teneur en radicaux -OH
[Hu 88] négligeable pour les oxydes secs. Le coefficient de plasticité correspond, quant a lui,
a la valeur calibrée par Kao et co-auteurs [Kao 88] pour une température d’oxydation de
1100 °C (bien qu’il s’agisse dans leur cas d’une oxydation en ambiance humide). Enfin, le
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volume d’activation de la réduction de constante de réaction est identique a celui proposé par
Sutardja et co-auteurs [Sutardja 89].

Volume d’activation de la Coefficient de plasticité: a | Viscosité de ’oxyde a faible
réduction de constante de (cm?*/dyne) niveau de contrainte: 73
réaction: V (A%) (poises)
12,5 6x10™" 107

Tableau I1I-1: Paramétres phénomélogiques de référence.

II1.5.1 Illustration de I’effet des contraintes sur 1’oxydation :

Nous allons confronter dans ce qui suit I’absence et la prise en compte des effets de
contraintes sur la cinétique d’oxydation pour la simulation de référence. Cette comparaison
est illustrée sur la Figure III-5.

| ——e— a(z) avant oxydation
—=a- -NO= 1E15, alpha= 6E-10, Vk=12.5
— ¢+ -NO=1E15, alpha =0, Vk=0

05

\ | |
\ ; a(z} )
0 05 1 15

0

Figure III-5: Profil initial de 1a surface de silicium et profil résultant de la simulation de
référence : avec et sans prise en compte des contraintes mécaniques.

Cette simulation met en lumiere 1’incidence qu’a la géométrie de la structure et I’effet
des contraintes sur la cinétique d’oxydation. En effet, en ’absence de prise en compte des
contraintes mécaniques, on observe une augmentation de la vitesse d’oxydation & mesure que
le rayon local diminue. Ce phénoméne est en désaccord avec nos résultats expérimentaux
ainsi qu’avec les observations recueillies dans la littérature [Sheng 78, 82, Kao 87]. En
conséquence, il est indispensable de tenir compte des contraintes mécaniques pour simuler
précisément la cinétique d’effilage des pointes par oxydation thermique.

I11.5.2 Influence du coefficient de plasticité -

La Figure III-6 illustre le profil de ’interface Si / SiO, résultant de la simulation de
référence pour différentes valeurs du coefficient de plasticité a (exprimé en cm?/dyne).

124




Chapitre 2 — Modélisation de I’oxydation thermique de pointes en silicium.

a(z) avant oxydation

-Vk=12.5, NO=1E15, alpha=0
-Vk=12.5, NO=1E15, alpha=6E-10
NG=1E15, alpha=1E-11

f e
—s— Ql2) avant oxydation
—a- k=125, NO=(£15, aipha-0
~ V=124 NO=1E15, apha=6E-10
R R TR PEY MO L1, apha 1218

05

\ N
:\\ a(z)| (um)

1 1.5

0
0 05

Figure III-6: Profil initial de la surface de silicium et profil résultant de la simulation de
référence : évolution en fonction du coefficient de plasticité.

L’examen des courbes de la Figure III-6 illustre le fait que la diminution du coefficient
de plasticité se traduit par un ralentissement de la cinétique d’oxydation. Ceci provient de
I’augmentation concomitante de la viscosité (voir courbes de la Figure I1I-2, en page 118),
augmentant dans le méme temps le niveau des contraintes normales a I’interface, qui vont
réduire a leur tour la constante de réaction a Iinterface.

I11.5.3 Influence du parameétre de viscosité 4 faible niveau de contraintes :

La Figure III-7 illustre le profil de I’interface Si / SiO, résultant de la simulation de
référence pour différentes valeurs du paramétre de viscosité 7 a faible niveau de contraintes
(exprimé en poises).

L’analyse des courbes de la Figure 1II-7 rejoint le commentaire associ¢ a la simulation
de référence faisant varier le coefficient de plasticité. A savoir, qu’a mesure que la viscosité
croit, la cinétique d’oxydation ralentit. Au dela d’une valeur de 5x10" poises pour la viscosité
nominale (i.e. & faible niveau de contraintes), les contraintes sont trop importantes et le
systeme ne parvient plus a converger compte tenu de la valeur du facteur de relaxation qui a
été imposée (w = 0,25). Il faudrait alors diminuer ce dernier, induisant un nombre d’itérations
d’autant plus conséquent. Inversement, lorsque la viscosité nominale décroit et atteint la
valeur de 10" poises, la vitesse d’oxydation augmente considérablement, et le profil s’incurve
de la méme mani¢re qu’en 1’absence de prise en compte des contraintes mécaniques (1’effet
géométrique n’est plus contrebalancé par les contraintes mécaniques).
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] a(z) avant oxydation

3, ——a— nl=1E16, Vk=12.5
—=- - n0=1E15, Vk=12.5
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Figure II1-7: Profil initial de la surface de silicium et profil résultant de la simulation de
référence : évolution en fonction de la viscosité a faible niveau de contraintes.

I11.5.4 Influence du volume d’activation des contraintes sur le coefficient de réaction :

La Figure III-8 illustre le profil de I’interface Si / SiO, résultant de la simulation de
référence pour différentes valeurs du volume V; d’activation des contraintes sur le coefficient

de réaction (exprimé en A%).

a(z) avant oxydation

Vk=5, N0 = 1F15, alpha= 6E-10
Vk=12.5 NO = tE15, alpha= 6E-10
V=25, NO = 1E15, alpha= 8E-10
Vk=50, NO= 1E15, alpha= 6E-10

05

a(z)| (um)
1.5 "

0%

Figure II1-8: Profil initial de la surface de silicium et profil résultant de la simulation de
référence : évolution en fonction du volume d’activation des contraintes sur le coefficient
de réaction.
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On rappelle que le volume d’activation des contraintes sur le coefficient de réaction,
renvoie a I’apport d’énergie nécessaire pour rompre une liaison Si-Si, et permettre la réaction
chimique a I’interface. A mesure que ce volume augmente, 1’apport d’énergie doit étre accru,
expliquant le ralentissement de la cinétique d’oxydation observé sur la Figure ITI-8.

I11.6 Limites du modele

Dans ce modeéle, chaque tranche cylindrique est traitée comme un élément
indépendant, a savoir qu’aucun déplacement vertical de 1’oxyde n’a été pris en compte. En
effet, en résolvant de maniere analytique la vitesse de déplacement vertical de I’oxyde grace
au gradient de pression hydrostatique entre les couronnes d’oxyde des différentes tranches
(équation de Navier-Stokes), on constate que le rapport maximal de la vitesse radiale / vitesse
verticale obtenu pour des configurations géométriques diverses et différentes durées
d’oxydation, est compris entre 0,14 et 0,33. Ainsi, négliger le flux vertical de I’oxyde s’avére
étre une hypothése acceptable.
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IV  Calibration et validation expérimentale du modéle

On rappelle que les trois paramétres phénomeénologiques a calibrer pour chaque

condition expérimentale sont : 1y(7), a(T) et V}. Cette étude s’est limitée aux températures de

1000 et 1100°C, pour lesquelles la silice se comporte comme un fluide purement visqueux
[Chin 83].

Dans une étude préalable [Sutardja 89], ’hypothese est avancée que la réaction
chimique unitaire a I”interface correspond & la rupture d’une liaison Si-Si, et a la jonction des
deux atomes de silicium par I’intermédiaire d’un atome d’oxygene. Ainsi, il a été établi que la

valeur du volume d’activation Vj de I’effet retardateur des contraintes sur la réaction a
I’interface est égale a la différence de volume entre la molécule « SiO » et atome de

. . 3 .-
silicium, soit 12,5 A”. Cette valeur sera celle utilisée pour paramétrer le modele, quelle que
soit la température d’oxydation.

On supposera que la valeur du paramétre a(7) est identique a celle calibrée par Kao et
co-auteurs [Kao 88] pour chaque température : soit 6x107'°cm?/dyne pour une température
d’oxydation de 1100°C, et 5x107'° cm*/dyne pour 1000°C. On ajoutera que ’évolution de la
viscosité en fonction du niveau de contraintes, compte tenu du modele décrit dans le
paragraphe II1.2.3, est trés proche de la modélisation de Eyring [Eyring 36], pour lequel un
seuil de plasticité a été établi a 0.66x10° dyne/cm” et 0.88x10° dyne/cm’ par Rafferty et co-
auteurs [Rafferty 89] pour des températures de 1000 et 1100°C respectivement, sur un oxyde
sec.

Dans la procédure suivante, la démarche qui est suivie pour la calibration du modele,
consiste a recueillir le profil initial des piédestaux ou pointes de silicium avant oxydation par
photographie MEB. Ensuite, ces structures subissent un cycle d’oxydation et désoxydation
(attaque chimique de I’oxyde dans une solution de BE 7 :1), et on récupere a nouveau le profil
des pointes résultantes par photographie MEB a I’issue de cette séquence.
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IV.1 Calibration a 1100°C

Profil defla surfafy
de silicivin avant
lation.__|

Figure IV-1: Illustration de la calibration du paramétre phénoménologique 73, pour une
oxydation séche a 1100°C. (a) Photo MEB d’un pilier de silicium avant oxydation. (b)
Photo MEB de la pointe de silicium obtenue a la suite d’une oxydation séche a 1100°C

pendant 15 heures, suivie de la gravure chimique de I’oxyde thermique (BE 7 :1).

L’évolution du profil de la surface de silicium simulée en fonction de 1)y est superposé a

la photographie MEB. (c) Zoom sur I’apex de la pointe et des courbes de simulation.

Afin de déterminer le paramétre de viscosité a faible niveau de contraintes, il convient
d’effectuer une oxydation suffisamment longue. En 1’occurrence, une oxydation d’une durée
de 15 heures a été réalisée, conduisant a la croissance de 0,6 um d’oxyde. L’accord entre la
simulation et le profil expérimental apres oxydation et désoxydation est optimisé pour une
valeur de viscosité 1y de 6x10™ poises, comme illustré sur la Figure IV-1. Cette valeur est
cohérente avec les données recueillies parmi les études expérimentales relatives aux oxydes
secs. En effet, il a été établi pour des oxydes associés a une concentration en radicaux —OH
inférieure 4 0,03 %, une viscosité a I’équilibre de 5x10™ poises pour une croissance réalisée a
1100°C [Sutardja 89].

IV.2 Calibration a 1000°C

Les résultats présentés ici, concernant la calibration du modele pour une température
d’oxydation de 1000°C, sont préliminaires. En effet, compte tenu du ralentissement de la
cinétique d’oxydation a mesure que la température diminue, il est indispensable d’accroitre le
temps d’oxydation, comparativement au cas précédent, dans le but d’avoir autant de latitude
pour établir la valeur optimale de 1,. A défaut d’une quantité suffisante d’oxygene lors de
cette expérience, une oxydation de 6 heures a été effectuée, permettant néanmoins une
premiere approximation de 1), pour une température de 1000°C.
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4.5

Figure IV-2: Illustration de la calibration du paramétre phénoménologique de la
viscosité 1y pour une oxydation seche a2 1000°C. (a) Photo MEB d’un pilier de silicium
avant oxydation. (b) Photo MEB de la pointe de silicium obtenue a la suite d’une
oxydation séche a 1000°C pendant 6 heures, suivie de la gravure chimique de ’oxyde
thermique (BE 7 :1). L’évolution du profil de la surface de silicium simulé en fonction de
1) est superposé a la photographie MEB. (¢) Zoom sur ’apex de la pointe et des courbes
de simulation.

Les résultats de cette simulation sont donnés sur la Figure IV-2. [.’accord est optimisé
pour une valeur de viscosité 1, de 1x10'® poises. Cette valeur est supérieure a la viscosité a
faible niveau de contrainte obtenue pour 1100°C. Par contre, elle est inférieure aux
estimations données par Rafferty et co-auteurs [Rafferty 89], bien que ces derniers aient établi
une valeur de viscosité pour un oxyde thermique en ambiance séche a 800°C, ayant subi un
post-recuit a 1000°C (conditions expérimentales différentes de la ndtre). En se conformant a
ce protocole expérimental, Rafferty et co-auteurs ont trouvé une viscosité 1, de 2,9x10"7
poises (29 fois plus élevée que la valeur déterminée dans notre cas). Par conséquent, il
convient d’effectuer une oxydation plus longue, pour confirmer et / ou affiner 1’extraction du
parametre 1.

1V.3 Résumé des paramétres de calibration a 1000°C et 1100°C

Le tableau ci-dessous résume les valeurs de chaque paramétre phénoménologique qui
a été calibré et sera incorporé dans le présent modéle, compte tenu d’une oxydation thermique
en ambiance séche réalisée 4 1000 et 1100°C.

Température Volume d’activation de Coefficient de Viscosité de ’oxyde a
la réduction de constante plasticité: o faible niveau de
de réaction: ¥ ( A3) (cm’/dyne) contrainte: 1y (poises)
1000°C 12,5 5x107° 10"
1100°C 12,5 6x107"° 6x10"

Tableau IV-1: Ensemble des paramétres calibrés pour le modéle visqueux d’oxydation
de pointes en ambiance séche a 1000°C et 1100°C.
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1V.4 Validation du modéle pour une température de 1100°C

Aprés avoir paramétré ce modele pour une température de 1100°C, plusieurs séries
d’oxydation thermiques seches ont ét¢ menées a cette température pour valider la procédure
de calibration. L’accord entre le profil expérimental et la simulation a confirmé les valeurs des
paramétres phénoménologiques préalablement définies. La Figure IV-3 témoigne de cet
accord en présentant les résultats de simulation pour une oxydation d’une durée de
150 minutes.

de silicium avan
oxydation

“Profil de la surface |
de silicium aprés |
“oxydation

Figure IV-3: Vérification des paramétres du modéle pour une oxydation séche a 1100°C
d’une durée de 150 min. (a) Photo MEB du pilier de silicium avant oxydation. (b) Le
profil de la surface de silicium simulé a partir du modéle calibré, est superposé i la
photographie MEB de la pointe de silicium résultant de Poxydation et de la gravure
chimique de I’oxyde thermique (BE 7 :1).
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Conclusion

En conclusion, un modele analytique permettant de prévoir le mécanisme d’effilage de
piliers de silicium par oxydation thermique a ét¢ développé dans cette étude. Ce modele
constitue, pour cette géométrie particuliere, une alternative possible aux outils de simulation
de procédés technologiques basés sur les éléments finis.

Le domaine de validité du modéle se limite & une oxydation en ambiance séche, et des
températures supérieures a 1000°C, pour lesquelles la composante élastique de la silice
n’intervient pas. De fait, I’oxyde est considéré comme un fluide purement visqueux. Une
calibration expérimentale des parameétres phénoménologiques du modele a permis d’établir
une valeur de viscosité a faible niveau de contraintes 7, de 6.10'* poises pour une température
d’oxydation de 1100°C, et une premiére estimation de 10'° poises pour 1000°C. A partir de ce
modele, des pointes présentant un rayon de courbure a 1’apex inférieur a la dizaine de
nanometres, et un demi-angle d’ouverture de 1’ordre de 5°, ont pu étre obtenues, pour des
applications ayant trait au filtrage nano-électromécanique.

Des expériences supplémentaires doivent étre menées afin de confirmer la valeur de la
viscosité a faible niveau de contraintes pour 1000°C et calibrer le modele pour des
températures intermédiaires et supérieures a celles déja établies, mais ¢galement pour des
gammes de températures inférieures au seuil de 960°C. Dans ce dernier cas, il convient
d’implémenter le modéle rhéologique le plus approprié. Enfin, cette procédure doit étre
répétée pour une ambiance d’oxydation humide. Une étude est également en cours afin
d’intégrer ’oxydation verticale du sommet des structures, permettant la combinaison de
I’érosion latérale des piliers avec la consommation verticale du silicium via le sommet des
structures. Cette intégration est d’autant plus nécessaire que le diamétre apparent (vue de
dessus) a ’apex des piliers est élevé.
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I Introduction

Dans le domaine des microsystémes, la « stiction » (contraction de collage et de
friction statique) [Maboudian 97, Buks +01] est généralement classée parmi les mécanismes
de défaillance [Mastrangelo 97, 98} au méme titre que les ruptures mécaniques (fracture,
fatigue, présence de défauts) [McIntyre 97, Kahn 99, Srikar +02], ’usure et le vieillissement
des matériaux (abrasion, corrosion, limite d’élasticité), et la délamination.

La stiction renvoie au collage permanent de microstructures mobiles avec le substrat
ou avec des surfaces adjacentes. Elle est le résultat d’un affaissement mécanique de la ou des
structures mobiles induit par des forces externes (chocs accidentels, tension d’actionnement
supérieure 2 la tension d’effondrement ou de « pull-in ») [Boer 97 a), b), 99] couplé aux
forces d’adhésions intersurfaciques (forces de capillarité, Van der Waals, Casimir [Chan +01,
Buks +01, +02, Emig +03, Johnstone +02, Kenneth +02], triboélectrification...) [Israclachvili
92]. Ce phénomene se manifeste essentiellement en deux occasions : pendant 1’étape de
fabrication du dispositif, plus exactement au cours de la gravure chimique du matériau
sacrificiel (étape permettant de libérer des structures pour les rendre mobiles) ; ou lorsqu’un
dispositif déja en fonctionnement est exposé a un taux d’humidité important. On recense
plusieurs facteurs favorisant son apparition : distance de séparation submicronique, contrainte
résiduelle dans les matériaux structurels [Yee 93], faible constante de raideur mécanique, taux
d’humidité élevé. Dans le présent chapitre, nous avons décliné les effets de la stiction selon
deux axes distincts.

Dans un premier temps, nous avons étudié la distribution spatiale des forces
intersurfaciques & 1’apex d’une nanopointe de silicium. Cette étude entre dans le cadre de
I’utilisation du sommet d’une nanopointe comme actionneur dans deux applications
potentielles : en tant que partie résonante d’un filtre nano-électromécanique [Buchaillot +00]
(cf. chapitre 1), et en tant qu’élément de préhension [Rollot +00 a), b)] pour la caractérisation
de cellules. Quelle que soit I’application, il est nécessaire de bien appréhender les effets des
forces intersurfaciques intervenant a I’apex de la nanopointe, dans le souci de s’affranchir des
phénomenes de stiction qui peuvent survenir soit pendant la fabrication du dispositif, soit en
cours de fonctionnement [Gogoi 95, Maboudian 97]. Pour ce faire, nous avons utilisé le
microscope a force atomique (Atomic Force Microscope : AFM) comme outil de mesure
[Weisenhorn 92, Torii 94, Capella 99]. L’angle d’ouverture et le rayon de courbure au
sommet de la nanopointe, étant plus petits que ceux de la pointe AFM, la surface sondée par
celle-ci est concentrée essentiellement au niveau de I’apex de la nanopointe, du fait de la
convolution d’objet.

Dans un second axe de recherche, les forces intersurfaciques sont utilisées pour
induire volontairement le collage permanent d’une structure libérée sur une surface sous-
jacente. Cette approche constitue ainsi une alternative aux verrous mécaniques employés dans
les techniques d’auto-assemblage tridimensionnelles (3D) pour figer des structures micro-
usinées dans une configuration spatiale donnée. En 1’occurrence, il s’agit d’un actionneur 3D
pour des applications ayant trait a I’optique adaptative [Quévy +01].

Le chapitre est organisé comme suit : la premiére partie passe en revue les principales
forces d’adhésion et plus particuliérement celles intégrées dans le cadre des modeéles présentés
par la suite ; dans la seconde partie, nous exploiterons les techniques de microscopie a force
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atomique pour quantifier les forces intersurfaciques a I’apex d’une nanopointe en silicium. La
force maximale ainsi mesurée sera prise en compte dans un modeéle de conception d’un filtre
nano-électromécanique employant I’extrémité d’une nanopointe de silicium comme élément
résonant [Buchaillot +00, Wang 99, +00, Nguyen 99]. En fonction des dimensions et de la
géométrie de cette partie vibrante, on calculera sa constante de raideur mécanique statique. De
la sera déduit I’entrefer minimal assurant une €limination compléte des phénoménes de
collage susceptibles de se produire au cours du procédé de fabrication du dispositif, voire
d’altérer son fonctionnement. Enfin, nous présenterons, dans la troisiéme partie, 1’approche
qui a ét¢ retenue pour fixer des structures tridimensionnelles, par le biais de la stiction.
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II Lexique des forces inter-surfaciques

Les forces d’adhésion sont des forces surfaciques, a opposer aux forces de gravité ou
inertielles qui sont quant a elles des forces volumiques. Dans le cadre de cette étude, on
considérera uniquement les deux classes de forces d’adhésion au module le plus important a
1’échelle microscopique. Il s’agit des forces de Van Der Waals [Israelachvili 92]. L’origine de
ces forces émane de I’interaction induite par les moments dipolaires permanents des atomes
en surface. La seconde classe de forces intersurfaciques prises en compte ici est la force de
capillarité [Bingelli 94]. Celle-ci est liée a la condensation capillaire qui apparait lorsqu’on
approche deux surfaces hydrophiles dans un milieu relativement humide.

I1.1 Les forces de Van der Waals

Il s’agit d’interactions d’origine électriques qui, pour la plupart, proviennent des
interactions entre des dipdles. Elles sont toujours présentes lorsque deux surfaces
interagissent.

II.1.1 Origine et expression de 'interaction de Van der Waals au niveau moléculaire

En guise d’introduction, il convient de rappeler I’expression du potentiel d’énergie
d’interaction entre deux molécules ou atomes. I1 est donné par le potentiel de Lennard-Jones,
et s’exprime comme suit :

U(r) =S~ %, Equation II-1

ou r désigne la distance entre les molécules ou atomes, et o, § sont deux constantes
positives. Le premier terme est une énergie répulsive et le second une énergie attractive. Ce
dernier est lié a I’interaction instantanée dipdle-dipdle entre deux molécules, tandis que le
premier terme renvoie a la difficulté de faire s'interpénétrer les nuages électroniques de
chaque atome. [.’énergie répulsive est prédominante & trés courte distance, et 1’énergie
attractive a plus longue distance. Les distances pour lesquelles 1'énergie est nulle
correspondent a la somme des rayons de Van der Waals. C’est d’ailleurs sous le vocable de
forces de Van der Waals que sont désignées les forces dérivant de la contribution attractive
dans le potentiel de Lennard-Jones. Elles sont la somme de trois forces : la force d’induction
(ou force de Debye), la force d’orientation (ou force de Keesom) et la force de dispersion (ou
force de London). Cette derni¢re apporte la plus grande contribution, et est toujours présente
contrairement aux deux premiéres. En effet, méme pour une distribution en moyenne neutre
des charges, il existe des fluctuations temporaires (sur des temps trés courts) de la distribution
électronique auxquelles s'associent des moments dipolaires instantanés. Par effet d'induction,
ces dipdles génerent autour d'eux des dipbles induits. Les dipdles instantanés et les dipdles
qu'ils induisent s'attirent selon une loi en //#°. Comme il a ét¢ dit plus haut, on exprime le
potentiel d’interaction entre atomes lié & ces forces, par la formule suivante :

Uygy =~ C;‘Zw , Equation II-2
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Les forces de Van der Waals qui en découlent s'expriment tout simplement par :

au ., (r)
b

Equation II-3
dr

dew(r)=_

Ainsi, les forces de Van der Waals particulaires évoluent en //#. Des expériences ont
pu mettre en évidence des effets retardés, apparaissant pour des distances de séparation
supérieures & 50 nm. En réalité, ce phénoméne de retard apparait progressivement entre » =
10nm et » = 50nm, pour devenir unique au-deld de 50 nm. Cet effet se traduit par une
dépendance a la distance des potentiels retardés, équivalente a celle des potentiels non
retardés multipliée par 1/7, si bien que le module des forces de Van der Waals devient trés
faible, et négligeable face au poids des particules et corps mis en présence.

11.1.2 La constante de Hamaker

Les énergies de Van der Waals peuvent étre étendues pour décrire I’interaction entre
deux surfaces, en fonction de la géométrie de celles-ci. Pour ce faire, il suffit d’intégrer les
potentiels d’interaction atome-atome sur I’ensemble des corps en présence. Généralement,
I'expression de ces potentiels, fait apparaitre une constante H, ou 4. La premiére est
référencée sous le nom de constante de Lifshitz-Van der Waals, la seconde plus répandue est
appelée constante de Hamaker. Toutes deux renvoient aux matériaux constitutifs des solides
interagissant, ainsi qu'aux conditions environnementales. Pour ma part, j'utiliserais la
constante de Hamaker notée 4 dans la suite du manuscrit.

A chaque matériau, lui est associée une constante de Hamaker 4 dans le vide. Ainsi en
combinant les constantes de Hamaker de chaque matériau ou milieu mis en présence, on peut
remonter 4 une constante propre a l’interaction globale : c’est le modéle proposé par Mac
Lachlan. Dans le cas ou I’'un des matériaux est fortement polaire (c’est le cas de 1’eau), la
théorie de Lifshitz, bien que plus complexe, est particuliérement adaptée et donne de trés
bonnes approximations de 4 [Lifshitz 56]. On utilisera ce modele car plus proche des
conditions expérimentales faisant intervenir des microstructures a travers 1’air ambiant. En
effet, d'aprés cette théorie, il est possible de calculer la constante de Hamaker 43, pour deux
milieux 1 et 2 interagissant au travers d'un troisiéme milieu noté 3, a condition de supposer
que la fréquence d'absorption électronique de ceux-ci soit identique :

22\ 2 2
Ay = ikBT(El =% )(82 % ]+ Shv, (711 i )(712 '13) Equation 1I-4
4

£+ &3 \E+ &3 81/5 J(n12+n32)4(77§+7732) \l(n12+n32) +-\/(7I§+7)§)],

ol % désigne la constante de Planck (2 = 6,626.10°* J.s.) ; ks la constante de
Boltzmann (1,381.107%] .K‘l) ; T la température en K ; v, la principale fréquence d'absorption
électronique dans I'UV (typiquement égale 4 3.10"s™) ; n; et ¢, respectivement I’indice de
réfraction du milieu dans le visible et sa permittivité diélectrique.

Dans le Tableau [I-1, sont consignées les données nécessaires au calcul de la constante
de Hamaker Asigasi,y, pour le silicium (milieu 1) en interaction avec du nitrure

steechiométrique (milieu 2) a travers 1’eau (milieu 3).
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Milieu eau silicium (Si) nitrure de silicium (SizNy)
Constante diélectrique 80 11,9 [Sze 88] 7
&
Indice de réfractionm; | 1,333 3,42 [Sze 88] 2,01 ( pour un dépot LPCVD) [Sze 88]
1,8 42,5 (pour un dépot PECVD) [Sze 88]

Tableau II-1: Indice de réfraction et constante de diélectrique de I’eau, du silicium, et du
nitrure steechiométrique.

Des lors, en appliquant I’équation II-4, on trouve pour le silicium en interaction avec
du Si3N, déposé en LPCVD, a travers Ieau, 4,3, = 22,107.107" J. Pour information, la
constante de Hamaker du silicium est de 25,8.102"J, et celle de ’or équivaut a 54.6. 10277,

I1.1.3 Les interactions entre différentes géométries

a) Sphére-sphere b) Plan-sphére ¢) Plan-plan

Fo= p,\l,l;ltllzlzl sy Am‘ d 3 = s
2:%(dy+d;) 1222 s = g
d) Plan-Cylindre ! ¢) Cylindres paralléles 1) Cylindres croisés

Al | did,

" 1672\ (d, + ds)

Tableau II-2: Forces d'interactions de Van der Waals pour différentes géométries. (a)
Interaction sphére de diamétre d; et sphére de diamétre 4> (b) Plan et sphére (de
diametre d) (c) Plan-plan de surface § (d) Plan et cylindre (diamétre d et longueur L) (e)
Cylindres paralléles (f) Cylindres croisés.

Dans ce qui suit, on considérera deux solides constitués respectivement d’un matériau
(1) et d’'un matériau (2), en interaction a travers un troisieme milieu (3). En sommant les
interactions de Van der Waals entre chaque molécule des corps en présence, on peut calculer
I’énergie d’interaction entre deux surfaces pour des géométries différentes, ainsi que
I’expression des forces en découlant. Le Tableau II-2 résume les principales configurations
géomeétriques et les expressions des forces de Van der Waals qui leur sont associées.

Dans le cas ou les surfaces des corps en interaction présentent une rugosité moyenne b
non nulle, il faut prendre en compte leur incidence dans I’expression des forces de Van der
Waals. En effet, le module de ces forces en sera réduit de la maniere suivante :

2
Fyg (b)Y = ( +Zb /2) Figws Equation II-5
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La Figure II-1 illustre cet effet de réduction du module des forces de Van der Waals.
En I’occurrence, il s’agit d’une interaction surfacique de type spheére-plan. L’ensemble
modélise I’extrémité d’une pointe (sphére) en nitrure de silicium d’un microscope a force
atomique imageant une surface (plan) en silicium. Le rayon de courbure a ’apex de la pointe
est de 70 nm. L’acquisition d’image est réalisée a I’air libre. Par conséquent, on considérera
I’existence d’une fine pellicule d’eau entre la pointe et I’échantillon. De fait, la constante de
Hamaker correspondant a cette interaction est calculée pour un systeme silicium / eau / nitrure
de silicium.

310" Interaction sphére (Rayon = 70 nm) - plan.
T T
g —a— Rugosité moyenne nulle
2 o g moveme s
E 2,5 10.10 HHHHH ’: e moy?nne “L 5
1§ 210"
8
>
81,5107 \ \
8
g \
&L 1101
g N \ \
° N e )
2 510™ S i
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Figure II-1: Illustration de la réduction du module des forces de Van der Waals, en
fonction de la rugosité moyenne des surfaces, dans le cas d’une interaction de type plan-
sphére.

I1.2 Les forces de capillarité

Ces forces sont a prendre en compte des lors que le degré d'hygrométrie de
l'environnement du microsystéme dépasse 5%. Il se crée un film aqueux sur les surfaces des
matériaux. Nous allons illustrer ce phénoméne en considérant deux surfaces en vis-a-vis, dans
une atmosphere humide. La condensation de la vapeur d’eau sur les deux surfaces crée un
volume de liquide qui prend la forme d’un ménisque, reliant les surfaces si celles-ci sont
suffisamment proches 1’une de 1’autre. A 1’équilibre, I’étalement de ce ménisque dépend de la
tension superficielle du liquide y, qui oppose une résistance a I’augmentation de sa surface et
des forces d’adhérence & I’interface solide / liquide qui proviennent de [’absorption des
molécules du liquide par la surface (angle de contact). Les déplacements relatifs des deux
surfaces vont se traduire en une variation de la surface du film aqueux, obéissant aux lois de
I’hydrostatique. Néanmoins, au-dela d’une certaine distance de séparation, I’épaisseur du
liquide au milieu du ménisque est telle que sa cohésion n’est plus assurée, signifiant la rupture
du pont aqueux entre les surfaces.

Dans le cas ou le ménisque existe, il se crée une force de capillarité entre les deux

surfaces, résultant de la différence de pression a I’interface solide / liquide (force de Laplace).
Cette pression dépend de la tension de surface du liquide y; (y,=0,072N.m"' pour I’eau), ainsi

143



Chapitre 3 — Etude des phénoménes de collage dans les micro et nanosystémes :
Meécanisme de défaillance, ou alternative aux verrous mécaniques.

que des rayons de courbure du ménisque r; et r, représentés sur la Figure II-2, et reliés a
I’humidité relative p/p,, al’équilibre par I’équation de Kelvin :

5|
11 vV . .
——| oL Equation II-6
( ) “ RTIn(p/p)’ 1

- z Iy =
Condensation de liquide =

Figure I1-2: a) Schéma illustrant la création d’un ménisque aqueux entre deux surfaces

mises en regard. Représentation des rayons de courbure du ménisque. b) Illustration de

I’effondrement de la structure supérieure si sa force de rappel mécanique est inférieure
aux forces de capillarité.
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Figure I11-3: Evolution du rayon d’un ménisque d’eau torique concave, en fonction du
degré d’hygrométrie.

Dans le cas d’un ménisque d’eau torique concave, on pose 7,/=r,=r, ou r désigne le
rayon du ménisque. La Figure II-3 donne 1’évolution de » pour différentes conditions
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environnementales (humidité relative). On trouve ainsi que » = o lorsque p/ps=1, ¥ =-10 nm
lorsque p/psar = 0,9, r = -1,6 nm lorsque p/psor = 0,5, et enfin 7 ~ -0,5nm lorsque p/psa: = 0,1.

Pour déterminer le potentiel d’interaction li€¢ a ’existence de la force capillaire, on
considere I’approximation proposée par Jacob Israclachvili [Israelachvili 92] et maximisant
légérement le module des forces capillaires. Elle consiste a annuler 1’angle de contact liquide-
surface. Dans le cas de deux surfaces planes en regard, on obtient :

Wcap =2y.S, Equaﬁon 11-7

S désignant la surface d’interaction, et y; la tension de surface du liquide. Qui plus est,
on obtient la force capillaire par dérivation de ce potentiel, en supposant le volume d’eau
présent a ’interface constant. Ce faisant, I’expression de la force s’écrit :

- a5 _ 2118

AW
Foo- cap _ 5, D
«w =" ap ""ab " D+d’

Equation II-8

d définissant la hauteur d’immersion (dans le cas présent d = 2r), et D la distance de
séparation des surfaces. Dans le cas, ou une sphére de rayon R interagit avec un plan,
I’expression de la force capillaire devient :

4aRy,

@ = DId)y Equation 11-9

Enfin, pour une configuration de type sphere-sphére, on remplace R dans la formule
ci-dessus par (1/R+1/R;)", ol R;, et R, sont les rayons des deux sphéres.
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IIT Mesure des forces d’adhésion a I’apex d’une nanopointe de
silicium a ’aide d’un microscope AFM.

Dans cette partie, nous avons étudié la distribution spatiale du module des forces
d’adhésion, en fonction de la position du point de contact entre 1’apex d’une nanopointe de
silicium [Huq 95, 98], et la pointe d’un microscope AFM utilisé en mode contact [Torii 94].
L’amplitude de ces forces est déterminée grice a ’acquisition des courbes d’approche-retrait
(ou courbes de force en fonction de la distance), et la constante de raideur mécanique du
cantilever utilis¢ [Weisenhorn 92, Grigg 92]. Outre la force de décollement, ce type de courbe
nous renseigne également sur 1’altitude du point de contact. En répétant cette mesure pour
tous les points de la surface de 1’échantillon, on peut reconstruire la topographie de la surface
sondée, ainsi que la distribution spatiale des forces d’adhésion.

Une autre particularité associée a ce travail, réside dans le fait que la nanopointe de
silicium est plus acérée que la pointe AFM, et présente un angle d’ouverture au sommet plus
petit. De fait, 'image AFM obtenue a I’emplacement d’une nanopointe présentera un effet de
convolution des formes des deux pointes, dominé par la géométrie de la pointe AFM. En
d’autres termes, ¢’est la nanopointe de silicium qui image la pointe AFM, et non I’inverse. A
chaque localisation d’une nanopointe de silicium sur la surface de I’échantillon scannée, le
point de contact est concentré a ’apex de la nanopointe. Sa position ne variera que sur la
pointe AFM, sous-tendant différentes géométries de contact (sphére-plan, sphére-sphére,
sphére-cylindre). En conséquence, on recueillera une distribution des forces d’adhésion entre
I’apex d’une nanopointe de silicium et une pointe AFM, en fonction de la position du point de
contact sur cette derniere.

Cette étude a ét¢ menée dans le souci d’utiliser la partie supérieure d’une nanopointe
de silicium comme actionneur dans deux applications distinctes : en tant qu’élément résonant
d’un filtre nano-électromécanique & transduction capacitive, et en tant qu’organe de
préhension [Rollot +00 a), b)]. Dans le premier cas, la fréquence centrale visée du filtre doit
étre compatible avec la gamme des radiofréquences en vigueur dans la téléphonie mobile (0,8
a 2,4 GHz) [Nguyen 98]. Cette gamme de fréquences relativement élevées s’accompagne
d’une réduction de la largeur de I’entrefer, afin de maximiser le courant motionnel en sortie.
Consécutivement a cette réduction du gap (ou entrefer), il faut veiller a ce que le résonateur
présente une constante de raideur mécanique suffisamment élevée. En effet, il s’agit de
compenser 1’influence croissante des forces intersurfaciques, 4 mesure que la distance de
séparation entre le résonateur et ses électrodes latérales diminue. A la fin de cette partie, une
méthode de conception est donc proposée dans le cadre du filtrage nano-électromécanique.
Elle consiste a déterminer pour une fréquence centrale donnée (liée aux dimensions de la
nanopointe), le gap minimal au-dessus duquel la stiction [Maboudian 97] ne peut se produire.

1.1 Equipement utilisé.

L’appareil de mesure que nous avons utilisé pour 1’acquisition des forces de surface,
est un microscope a force atomique Multimode Nanoscope® Illa commercialisé par Digital
Instruments. Le microscope a force atomique, fait partie de la famille extrémement vaste des
microscopes a sonde locale, dont le champ d’investigation s’est ouvert avec I’avénement de la
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microscopie a effet tunnel (Scanning Tunneling Microscopy STM) dans les années 80 sous
I’impulsion de Binnig et Rohrer [Binnig 1982].

IT1.1.1 Rappels sur les techniques de microscopie a champ proche :

Le principe général de ces techniques d’observation repose sur le déplacement d’une
sonde trés effilée généralement (pointe avec un rayon de courbure nanométrique a I’apex), au-
dessus de la surface d’un échantillon & analyser, grice a des actionneurs piézo-électriques.
Ainsi, la sonde est placée dans le gradient de force dii a la présence de 1’échantillon, d’ou le
nom de microscopie a champ proche conféré & ces techniques d’imagerie. Le microscope
AFM ne déroge pas a cette régle, bien que sa résolution soit inférieure a celle du microscope
STM. Dans les deux cas, lorsque la sonde se trouve & moins de quelques nanométres de
distance de I’échantillon a analyser, des interactions a courte et longue portées apparaissent
entre la surface et la sonde. Le mouvement de celle-ci s’en trouve alors altéré.
L’asservissement du déplacement vertical de la sonde sur la force d’attraction (s’il s’agit d’un
AFM) ou sur le courant tunnel (STM) lors du balayage de la surface va permettre de
reconstruire une image topographique de cette surface. Une résolution de quelques
nanométres, voire atomique est ainsi possible. La distance moyenne entre la sonde et le
substrat peut varier quant a elle du contact permanent (AFM en mode contact), & quelques
angstroms (STM), ou a plusieurs nanometres (AFM en mode oscillant). Outre 1’observation,
le microscope STM peut étre également utilisé pour modifier la surface de 1’échantillon
(manipulation d’atomes, de charges électriques, gravure, réaction chimique et
électrochimique...).

L’AFM quant a lui est un outil particulierement polyvalent qui peut fournir des images
topographiques d’une surface, avec une résolution nanométrique. Aujourd’hui encore, il est
un instrument incontournable dans les techniques d’imagerie des surfaces, tant pour des
applications ayant trait a la physique des solides, et I’électronique moléculaire, que dans le
domaine biologique. Outre I’acquisition du relevé topographique d’une surface, le microscope
AFM peut revétir plusieurs autres fonctions. En effet, il est utilisé pour déterminer les
propriétés d’élasticité des matériaux [Yamanaka 97, Cuenot +03, Pruessner +03], réaliser des
tests de fatigue sur des poutres en flexion [Sundararajan +02], déplacer des objets
nanométriques [Sitti +00], et comme outil de nanolithographie (oxydation anodique locale
d’une surface de silictum) [Avouris 97, Legrand 99, +00, Ramsier +01]. Enfin, il peut servir
dans I’écriture et la lecture de données pour les applications relatives au stockage de masse
[Binnig 99, Vettiger 99].

I11.1.2 Principe de fonctionnement de ’AFM :

Dans le cas de I’AFM, la sonde (pointe tres fine) est fixée a ’extrémité d’un levier
(’ensemble constituant un cantilever). Le choix de la configuration (géométrie, matériau) de
I’ensemble levier-sonde découle directement du mode dans lequel sera utilisé le microscope
ainsi que du type d’échantillon a analyser. Ce choix va se traduire par une valeur de constante
de raideur mécanique et de fréquence de résonance du levier. Un scanner, constitué de
céramiques piézo-électriques pilotées par un ordinateur, va permettre le déplacement de
I’échantillon dans les trois directions de ’espace. La pointe va alors balayer la surface de
1’échantillon. Sur le modéle de microscope utilisé (Multimode Nanoscope® Illa de Digital
Instrument [DI Inc.}), la flexion du levier est détectée par un faisceau laser qui se réfléchit en
son extrémité. Le faisceau réfléchi, dont la déviation dépend de la position du levier, est
ensuite détecté par une photodiode 4 cadrans. Pour information, il existe pléthore de méthodes
de détection du mouvement de la pointe [Burnham 93] : par interférométrie, détection
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capacitive, mesure de résistance dépendante de la contrainte dans le levier... Néanmoins la
méthode de détection optique est la plus répandue de par sa souplesse d’utilisation et sa
précision.

Le signal électrique recueilli en sortie du photodétecteur est utilisé dans une boucle
d’asservissement, qui va permettre de corriger la position verticale de la surface par rapport a
la pointe. A partir de cette opération d’asservissement, on va pouvoir remonter aux données
topographiques de la surface.

Photodétecteur
quatre cadrans

Support Cantilever

= o

Photographie du microscope
Utilisé: DI Multimode.

| Contréle du balayage
de la surface.

Levier

Pointe AFM

Echantillon

Contraoleur Nanoscope Hla
Digital Instrument

Déplacement en x

Asservissement sur position
vertical du Pic¢zo Z : ajuster
la valeur de V.

Déplacement en y

Figure III-1: Schéma descriptif illustrant le fonctionnement de I'AFM. Des céramiques
piézo-électriques controlées par le syst¢éme Nanoscope I1la vont permettre le
déplacement de I'échantillon dans les 3 directions spatiales. La surface de celui-ci est
sondée dans le plan Oxy par I’apex d’une pointe solidaire d’un levier. La face externe de
ce dernier est recouverte d’une fine couche métallique, afin de réfléchir au mieux un
faisceau laser focalisé en son extrémité, vers un photodétecteur. Ce détecteur va nous
renseigner sur les amplitudes d’oscillation du levier (dans le cas d’un mode de
fonctionnement dynamique), ou sur sa déflexion statique (dans le cas du mode contact).
Le signal recu par le détecteur est ensuite comparé a un signal de consigne : la différence
entre les deux signaux constituant le signal d’erreur. Enfin, le mouvement du piézo Z est
ajusté par le controleur nanoscope Illa de facon a minimiser le signal d’erreur.

Il existe deux modes opératoires pour I’AFM : le mode statique (généralement
référencé sous 1’appellation mode contact), et le mode oscillant. Le mode oscillant recouvre
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deux régimes de fonctionnement : un mode sans contact, et un mode de contact intermittent
ou TappingMode™.

a)  Mode statique :

Le mode contact (ou statique) est certainement le plus simple & mettre en oeuvre. Dans
cette configuration, la pointe appuie en permanence sur la surface de 1’échantillon. Le
principe de ce mode repose sur 1’application d’une tension, imposant une flexion constante du
cantilever durant I’acquisition des données. Le cantilever fléchit ensuite vers le bas ou le haut
sous I’incidence des variations de la topographie de I’échantillon, et des interactions pointe-
surface en découlant. La mesure de cette déflexion est ensuite relevée grice a la réflexion du
faisceau laser sur le photo-détecteur.

b)  Mode oscillant :

Le mode oscillant se caractérise par une excitation mécanique externe du support du
cantilever grace un actionneur piézo-¢électrique, a une fréquence proche de sa fréquence de
résonance (déterminée préalablement par I’expérimentateur, dans le cas ou la distance de
séparation est tres grande devant la distance d’interaction pointe-surface). Ainsi, lorsque la
pointe entre en interaction avec la surface, le gradient de force apparaissant va se traduire par
un amortissement des amplitudes d’oscillations du levier, un changement de phase (entre celle
de I’excitation et celle du levier) et/ou d’un décalage en fréquence. Un asservissement est
réalisé sur ces amplitudes, et I’image de la surface est ainsi reconstituée. Ce mode peut se
scinder en deux régimes de fonctionnement.

Dans le premier cas, la pointe ne touche pas la surface de 1’échantillon afin d’éviter
toute détérioration voire indentation possible de la surface de I’échantillon par la sonde et
inversement. On parlera également de mode sans contact. Ce mode est particulierement
adapté pour les échantillons fragiles. La pointe se trouve a proximité de la surface, a une
distance de consigne. Dans ce cas, la déflexion verticale du cantilever va étre induite par les
interactions a distance liées aux forces attractives a longue portée entre la pointe et
I’échantillon. La résolution d’un tel mode est médiocre puisque la pointe oscille loin de la
surface (10 a 100 nm) avec une amplitude d’environ 10 nm.

Le mode de contact intermittent ou TappingMode™ est un compromis entre le mode
statique et le mode oscillant sans contact. Il est lui aussi caractérisé par une oscillation de la
pointe AFM. A chaque période d’oscillation, la pointe vient taper la surface de I’échantillon.
La force moyenne exercée est environ 1000 fois plus faible qu’en mode contact (de 1’ordre de
10 pN). Ce mode est tres intéressant car il est trés simple & mettre en ceuvre et permet
d’analyser des échantillons fragiles [Kopp-Marsaudon +00, Dubourg +00] pour un résultat
d’imagerie excellent. Sans pour autant prétendre a une résolution atomique (du fait
notamment des chocs répétés a ’apex de la sonde), on peut atteindre raisonnablement une
résolution latérale de quelques nm.

II1.1.3 Les pointes AFM

Au cours des expériences qui furent menées dans le cadre de ce travail, deux types de
pointes AFM furent utilisées, selon le mode de fonctionnement du microscope. Dans les deux
cas, ces pointes provenaient de chez Nanosensors.
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a)  Les pointes utilisées en TappingMode™.

Dans un premier temps, pour tout ce qui concernait I’acquisition d’images, nous avons
utilisé le microscope en mode de contact intermittent ou TappingMode™. La géométrie des
cantilevers (ensemble levier-pointe) employées pour ce type de fonctionnement est rappelée
dans la figure ci-dessous.

@) b 173, 17°
AN )
Pointe
\4 25°
10°
Levier

Figure I1I-2: a) Photo MEB d'une pointe Tapping. b) Illustration de la géométrie et des
dimensions du cantilever.

Le cantilever est en silicium dopé N++ (0.01-0.025 €2 c¢m). Sa longueur varie entre
120 et 130 um, tandis que le rayon de courbure annoncé a 1’apex de la nanopointe est de 5 a
10 nm. La constante de raideur nominale annoncée par le fabricant (Nanosensors™)est
comprise entre 20 et 100 N/m correspondant & une fréquence de résonance entre 200 et
400 kHz.

b)  Les pointes utilisées en mode contact.

Le levier utilisé pour réaliser les mesures en mode contact a la forme d’un « V »
comme représenté sur la Figure III-3. Le cantilever est en nitrure de silicium. La face externe
du levier est quant a elle recouverte d’une fine couche d’or afin de garantir une réflexion
optimale du faisceau laser sur le détecteur photodiode. Selon la largeur et la longueur du
levier, différentes valeurs de constantes de raideur sont obtenues. Quant a la pointe utilisée,
elle est de forme pyramidale (carrée a la base mesurant Spm de c6té, 35° pour le demi angle
d’ouverture, et 70 nm de rayon de courbure au sommet).
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30 s

Pointe AFM
pyramidale (mode contact)

A

(e)
A (um) B (um) C (um) D (um) Constante de Fréquence de
raideur (N/m) | résonance (kHz)
115 122 21 60 0,58 40
193 205 36 113 0,12 123-221
115 122 15 69 0,38
193 205 20 150 0,06

Figure III-3: (a) Photo MEB d'un cantilever AFM dédié au mode contact. (b) Zoom de
la pointe pyramidale située a ’extrémité du levier (des résidus organiques polluent la
surface de la pointe dans le cas présent). (¢) Schéma illustrant les dimensions variables
du cantilever. (d) Angles caractéristiques de la pointe AFM. (e) Tableau résumant les
dimensions caractéristiques du cantilever, associées a la constante de raideur
mécanique.

I11.1.4 Les nanopointes de silicium :

Les nanopointes de silicium qui ont servi dans cette étude, présentent un rayon de
courbure au sommet inférieur & 15 nm. Elles sont réalisées conformément au procédé de
fabrication décrit dans le premier chapitre du manuscrit, relatif a 1’obtention de nanopointes
vibrantes dans le cadre du filtrage nano-électromécanique. La Figure I11-4 représente une des
nanopointes de silicium utilisées dans le cadre de cette étude.
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Figure I1I-4: Photographie MEB d'une nanopointe de silicium typique de celles utilisées
pour les mesures de forces d’adhésion (rayon de courbure de 12 nm a I’apex, angle
d’ouverture au sommet de 14°, et hauteur de 1.3 pm).

II1.1.5 Illustration de la convolution d’obiet :

La limite de résolution pour la dimension des objets observés en microscopie a champ
proche (leurs rayons de courbure) pour des surfaces a la topographie accidentée, est imposée
par le rayon de courbure a I’apex de la sonde AFM. L’image obtenue est en fait le résultat
d’une convolution de 1’échantillon avec la pointe AFM [Montelius 94]. En d’autres termes, la
surface image la pointe AFM. En effet, le motif de celle-ci se répete a chaque passage de la
sonde sur des objets plus petits que son rayon de courbure a I’apex. Cet artéfact peut survenir
également lorsque la pointe AFM est contaminée par des débris, ou cassée. Dans ce cas, la
pointe AFM impose sa propre géométrie a la surface observée. Il n’est pas toujours évident de
déceler le défaut dans les images capturées. L.’tmage capturée de la surface de 1’échantillon
est déformée dans ce cas par les défauts structurels de la pointe AFM.

Une autre limite évidente des mesures AFM se manifeste lorsqu’il est nécessaire
d’observer des profils de type fissure ou trou pour lesquels le rapport d’aspect géométrique est
supérieur a celui de la sonde. Dans ce cas, I’inclinaison de la pointe AFM ne lui permet pas de
pénétrer totalement dans le trou, et déforme I’'image des flancs de 1’échantillon.
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Nanopointe de

3 / I’échantillon.

Trajet de la
; pointe AFM.
4

Figure I1I-5: Illustration de ’effet de convolution entre la sonde AFM et une
nanopointe. La ligne en pointillé correspond aux données topographiques enregistrées
par le microscope AFM.

Les deux phénomenes qui viennent d’étre mentionnés se manifestent dans le cadre de
notre étude. En effet, le rayon de courbure, et I’angle de conicité a ’apex des pointes AFM
(aussi bien en mode oscillant qu’en mode contact), sont supérieures a ceux des nanopointes de
silicium, ne permettant pas I’observation des flancs de ces dernieres. Le résultat est la
répétition du motif de la pointe AFM aux endroits de la surface de 1’échantillon, ou sont
localisés les nanopointes.

a) b)

o
a
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)

*(wrd)and)ney
=

Figure I11-6: Résultat de la convolution entre une pointe AFM contact et les nanopointes
de silicium : images AFM capturées a ’emplacement d’une nanopointe de silicium (a) et
de plusieurs nanopointes (b).
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Figure III-7: Résultat de la convolution entre une pointe AFM fapping et la nanopointe

de silicium. (a) et (b) Images AFM capturées a I’emplacement d’une nanopointe de
silicium.

Les images topographiques de la Figure II1-6 et la Figure III-7 illustrent cet effet de
convolution. En effet; elles représentent la topographie de la surface de 1’échantillon a
I’emplacement d’une (ou plusieurs) nanopointe de silicium. L acquisition de I'image est
réalisée selon deux modes de fonctionnement distincts : en mode contact (Figure I11-6) et en
mode tapping (Figure I11-7). Dans les deux cas, I’'image résultante est dominée par la
géométrie du type de sonde AFM utilisée, confortant 1’hypotheése du point de contact
concentré a I’apex des nanopointes.

111.2 Les courbes d’approche-retrait.

D’une maniere générale, les courbes d’approche-retrait encore appelées courbes de
force permettent de mesurer en un point au-dessus de la surface de I’échantillon, les
interactions pointe-surface en fonction de la distance relative entre la pointe et I’échantillon
[Capella 99, Weisenhorn 92]. Ces courbes peuvent étre capturées dans un mode de
fonctionnement statique et dynamique. Dans le cas d’un mode dynamique, on mesure
I’amplitude de vibration du levier et son déphasage en fonction du déplacement de
I’échantillon. Dans un mode statique, on mesurera la déflexion verticale du levier en fonction
également du déplacement de I’échantillon. En connaissant la constante de raideur mécanique
du levier, on peut donc remonter directement a I’amplitude des forces intersurfaciques entre la
pointe AFM et la surface de I’échantillon, pour différentes positions pointe AFM-échantillon.
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Figure I1I-8: Diagramme typique d’une courbe d’approche-retrait ou courbe de force en
fonction de la position relative levier AFM-échantillon. (1) Extension du tube
piézoélectrique controlant la position verticale de I’échantillon. La distance pointe AFM-
surface se réduit, mais il n’y a pas encore de contact, ni d’interaction entre la pointe
AFM et la surface. De fait, la déflexion du levier ne varie pas (en principe elle est nulle).
(2) A mesure que I’échantillon se rapproche de la pointe, le module des forces
intersurfaciques augmente. Le gradient des forces attractives devient alors plus
important que la constante de raideur mécanique du levier, entrainant sa déflexion vers
la surface (c’est le point d’attraction). Cette phase encore appelée « pull-in », caractérise
la transition du régime de non-contact au régime de contact. Le saut est plus ou moins
brusque selon la valeur de la constante de raideur du levier. (3) La distance pointe-
surface est égale a zéro : point de contact. (4) Une fois que la pointe est entrée en contact
avec la surface, le déplacement supplémentaire de I’échantillon fléchit d’autant le levier
AFM vers le haut. (5) Phase de rétraction du tube piézoélectrique : I’échantillon
redescend et la déflexion du levier diminue progressivement. (6) La position verticale de
I’échantillon continue de décroitre, et I’adhésion formée durant le contact avec la
surface prolonge la phase collage de la pointe par rapport a la courbe d’approche. (7)
Alors que le tube piézoélectrique continue de se rétracter, la constante de raideur du
levier devient supérieure au gradient de force attractive, entrainant une seconde
instabilité. Le levier revient brusquement a sa position d’équilibre. Cette seconde
instabilité est généralement appelée « pull-off ». (8) La pointe AFM a perdu
complétement le contact avec la surface, et la distance pointe-surface continue a
s’accroitre.

Le principe de mesure de courbe d’approche-retrait dans le cas statique est illustré sur
la Figure I1I-8. Un déplacement vertical périodique est imposé¢ a I’échantillon et la déflexion
du levier AFM est enregistrée en fonction de ce déplacement. En I’occurrence, on suppose
que les conditions expérimentales sont telles qu'une fine pellicule d’eau recouvre la surface
de I’échantillon [Weisenhorn 89]. On peut identifier deux zones particuliéres. La premiere
intervient lors de la phase d’approche, lorsque la distance pointe-surface est suffisamment
faible pour que les forces attractives (Van der Waals...) viennent vaincre les forces de rappel
¢lastique du cantilever. Il s’agit de la zone de pull-in. Le levier fléchit vers la surface et la
pointe AFM pénetre dans le liquide. Apparait alors une seconde force, qui est la force de

155



Chapitre 3 — Etude des phénomeénes de collage dans les micro et nanosystémes :
Mécanisme de défaillance, ou alternative aux verrous mécaniques.

capillarité, laquelle va accroitre 1’adhésion [Weisenhorn 89, Thundat 93 a), b), Bingelli 94]. A
ce stade, le tube piézo entraine dans son expansion la surface de I’échantillon qui ne cesse
d’appuyer sur la pointe (et inversement). La pointe peut alors indenter la surface pour des
¢chantillons « mous », de fagon définitive ou réversible suivant les propriétés élastiques du
matériau. Sur les illustrations de la Figure I1I-8, on considere que le matériau constitutif de
I’échantillon est infiniment rigide, n’entrainant pas de déformation de ce dernier. La seconde
zone correspond au décollement (ou zone de pull-off) de la pointe AFM lors de la phase de
retrait. L intensité de la force de rappel élastique est telle que I’adhésion intersurfacique entre
la pointe AFM et 1’échantillon est rompue. Ainsi, les forces d’adhésion sont mesurées a partir
de I'amplitude de cette 2" transition, lorsque la pointe AFM se sépare de la surface de
I’échantillon. Ces forces recouvrent les forces de Van der Waals, auxquelles s’ajoutent les
forces de capillarité (dans le cas d’un environnement humide), et la prise en compte de la
déformation dans le cas de matériaux mous.

111.3 Protocole et mesures expérimentales.

Comme il a été énoncé en préambule, le but de cette étude est la quantification des
forces d’adhésion intersurfaciques survenant entre I’apex d’une nanopointe de silicium, et une
pointe AFM, pour différentes géométries du contact. L.a procédure expérimentale a consisté
en I’acquisition des courbes d’approche-retrait ou courbes de force en mode contact et en
boucle ouverte pour différents points de contact de I’apex de la nanopointe sur la pointe AFM.
Une courbe de force typique de celles mesurées au cours de cette étude est représentée sur la
Figure I11-9.
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Figure III-9: Courbe de force typique obtenue avec I'AFM en mode statique (raideur du
levier 0,58 N/m), a I’emplacement d’une nanopointe de silicium. Dans ce cas, la force de
rappel du cantilever au décollement est égale a 53 nN. Cette force équivaut a la force
d’adhésion entre la pointe AFM et la surface de I’échantillon au point de contact.

Les mesures ont été réalisées a pression atmosphérique, et a air ambiant. Un taux
d’humidité relative de 47 %, a ét¢ mesuré a I’aide d’un hygrometre digital pour une
température de 25 °C. Différents types de leviers dédiés au mode contact ont été utilisés dans
le cadre de cette étude. En raison de I’intensité maximale de forces d’adhésion mesurées, et de
I’extension limitée du piézo contrdlant la position verticale de I’échantillon, le choix s’est
porté finalement sur les leviers les plus rigides (0,58 N/m).
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Une routine informatique programmée en langage C a été¢ mise en ceuvre afin de
décoder les fichiers d’en-téte des courbes de force propres au contréleur AFM Nanoscope®
[1a. Cette procédure a permis I’automatisation du traitement des données (altitude du point de
contact, force de décollement) pour une ou plusieurs courbes de forces.

La premiere étape des mesures a consisté a recueillir une image de la surface a
I’emplacement d’une nanopointe de silicium. Par convolution d’objet, on obtient donc plut6t
une image topographique de la pointe AFM utilisée (voir Figure I11-6). On procéde ensuite a
I’acquisition de cent courbes de force de sorte a quadriller une surface centrée autour du point
le plus haut de I’'image topographique précédente (et donc autour de I’apex de la pointe AFM,
bien qu’il s’agisse d’un abus de langage). L ’extension verticale du piézo est constante pour
I’ensemble des courbes de force. La superficie de la surface balayée par le point de contact est
de 450.450 um®. Cette surface équivaut a celle de la section circulaire de la nanopointe a mi-
hauteur. On est donc certain que le point de contact va toucher ’apex de la nanopointe et ne

touchera pas le plan de I’échantillon (cf. Figure III-5). En conséquence, seule la localisation
du point de contact sur la pointe AFM va varier.
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Figure I1I-10: Acquisition de 100 courbes de force. Le point de contact quadrille une
surface de 450.450 pm”’. (a) Relief de la pointe AFM déterminé a partir de la position du
point de contact sur les courbes de force. (b) Intensité de la force de décollement
correspondante.

On notera que le centre de la surface scannée ne correspond pas comme il était
attendu, a I’apex de la pointe AFM. On peut attribuer ceci a une légere dérive du support de
I’échantillon entre 1’acquisition de 1’image de la pointe AFM et celle des courbes de force. De
maniére évidente, on constate a partir des histogrammes présentés ci-dessus, que 1’intensité
des forces d’adhésion au décollement est reliée a la topographie locale de la pointe AFM. En
effet, un minimum local des forces d’adhésion est observé lorsque le point de contact est situé
a I’apex de cette derniere. Outre la dépendance bien connue des forces d’adhésion a I’égard
des matériaux en interaction, cette tendance met en exergue l’incidence de la nature du
contact sur I’intensité des forces d’adhésion. On peut supposer que la surface de contact est
minimale lorsque 1’apex de la nanopointe sonde I’apex de la pointe AFM, expliquant la baisse
des forces d’adhésion a cet endroit. Au contraire, lorsque la nanopointe sonde des faces de la
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pointe AFM, la géométrie du contact est telle que la surface d’adhésion et les forces qui lui
sont associées sont maximales.

Afin d’illustrer plus clairement la relation liant I’intensité des forces d’adhésion a la
position du point de contact sur la pointe AFM, on présente ci-dessous deux lots de mesures
caractéristiques, capturées a I’emplacement d’une seule et méme nanopointe. Chaque lot
correspond a I’acquisition de 200 courbes de force. Dans ce cas, les points de contact sont
régulierement espacés et décrivent une trajectoire rectiligne.

I11.3.1 Premiere série de mesures : trajet [AA’]

(a) (b)

(und) apmnye-7

800 400 0 400 800
X-position (nm)

Pointe AFM de
Levier du mode contact:
cantilever AFM forme pyramidale

Figure III-11: (a) Schéma détaillant le parcours (en pointillé) du point de contact entre
la nanopointe et la pointe AFM, le long du chemin délimité par 4 et 4’. (b) Données
topographiques de la pointe AFM le long du segment [44°], obtenues aprés acquisition
d’une image AFM a I’emplacement de la nanopointe. L’origine pour ’altitude du point
de contact coincide avec le point de E (i.e. point le plus haut de la coupe, sur la surface
de la pointe AFM).

La position du point de contact évolue d’un point 4 a un point 4, distants de 1,9 um,
et situés sur deux faces opposées 1'une de 'autre de la pointe AFM. La direction et
I’orientation de 1’axe des mesures, sont choisies de sorte a couvrir trois faces de la pointe
AFM et examiner plusieurs géométries de contact entre celle-ci et I’apex de la nanopointe. En
effet, au cours des mesures, outre les trois faces précitées, deux arétes de la pointe AFM sont
sondées. La Figure I11-11 a) illustre le parcours du point de contact.

Le trajet sur la premiere, seconde, et troisieme face de la pointe AFM est délimité
respectivement par les segments [AE], [EE '], et [EE’4’]. Les points £ et £’ coincident avec
I’intersection entre la direction des mesures et la premiere et seconde aréte de la pointe AFM.
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A chaque courbe d’approche-retrait, le déplacement en Z du tube piézo supportant
I’échantillon est fixé a 1.5 um. A nouveau, une image topographique est capturée a
I’emplacement de la nanopointe, avant de procéder a 1’acquisition des courbes de force. Il
s’agit de recueillir la topographie générale de la pointe AFM, et plus spécifiquement son
profil le long du segment [44 ] qui va délimiter ces mesures de forces d’adhésion (cf. Figure
1I-11 b).
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Figure IT1I-12: Intensité des forces d’adhésion (courbe noire) et altitude du point de
contact (courbe grise), en fonction de la position sur le segment [44°] du point
d’acquisition des courbes d’approche-retrait.

La Figure I1I-12 montre & la fois I’amplitude des forces d’adhésion au point de
contact, et la position verticale correspondante de ce dernier sur la pointe AFM. On rappelle
que ces données sont extraites a partir de 200 courbes de force dont 1’acquisition est répétée
régulierement le long du segment [44 ’]. L altitude du point de contact est comprise entre O et
~1,2 um. L’origine est prise au point de contact le plus haut sur la pointe AFM. Comme il
était pressenti, la courbe topographique de la Figure II1-12 est en accord avec celle obtenue a
la Figure III-11(b). L.es valeurs mesurées pour les forces d’adhésion aux arétes £ et £’ de la
pointe AFM, sont respectivement de 40 nN et 58 nN, tandis que la valeur moyenne de celles-
ci le long des segments [AF], [FE], et [E’A’] est respectivement de 57 nN, 98 nN, et 241 nN.
Un pic de 384 nN est atteint entre les points £’ et 4.

L’analyse de la Figure I1I-12 montre a nouveau 1’existence de minima locaux dans la
courbe des forces d’adhésion. Ces minima apparaissent lorsque 1’apex de la nanopointe sonde
une aréte de la pointe AFM. Aprés le passage d’une aréte, ’amplitude des forces d’adhésion
augmente de nouveau sur les flancs de la pointe AFM. Ces observations corroborent
I’hypothése selon laquelle, les forces d’adhésion dépendent fortement de la géométrie du
contact et donc 1’aire de contact entre 1’apex de la nanopointe et la pointe AFM. En effet, on
peut s’attendre & avoir une surface de contact nettement moindre au niveau des arétes de la
pointe AFM, qu’elle ne 1’est au niveau de ses faces. Enfin, une premiére hypothése quant a
I’attribution de I’augmentation progressive des valeurs des forces d’adhésion le long des
segments [EE’] et [E'A’], fut de relier celle-ci & une concavité de la pointe AFM plus
importante a cet endroit, propice & une plus grande accumulation de vapeur d’eau.
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I11.3.2 Seconde série de mesures : trajet [BB’]

Pour la seconde série de mesures caractéristiques, la trajectoire du point de contact
délimitée par les points B et B’, couvre deux faces, et passe par ’apex S de la pointe AFM.
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Figure I1I-13: Intensité des forces d’adhésion (courbe grise) et altitude du point de

contact (courbe noire), en fonction de la position sur le segment [BB’] du point
d’acquisition des courbes d’approche-retrait.

Le long des segments [BS], et [SB’], une valeur moyenne de 40 nN, et 209 nN est
mesurée pour ’amplitude des forces d’adhésion. Un minimum local est de nouveau observé
lorsque la nanopointe sonde ’apex de la pointe AFM, puis une remontée apparait apres le
passage de S sur la 2" face de la pointe AFM. Ainsi, un pic de 464 nN est atteint entre les
points Set B’

111.4 Interprétations des mesures expérimentales

I11.4.1 Modélisation de la nanopointe au point de contact :

Compte tenu de la localisation du point de contact toujours concentré a 1’apex de la
nanopointe en raison de la convolution d’objet (comme il est illustré sur la Figure II1-5 de la
page 153), on modélise cette nanopointe par une sphére effective de rayon local (o). Dans ce
cas, o désigne I’angle que forme le plan horizontal avec la tangente locale a la pointe AFM au
niveau du point de contact. Le modele linéaire suivant est proposé:

r(a)=r0(p—fl)(;l, Equation ITI-1

avec 7y et @ désignant respectivement le rayon de courbure local mesuré a 1’apex de la
nanopointe (r= 12.5 nm) et I’angle complémentaire au demi-angle d’ouverture a 1’apex de la
nanopointe (¢=83 °).
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Sphére effective au
point de contact

Apex de la
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Figure I1I-14: Schéma illustrant la modélisation de I’apex de la nanopointe par une
sphére au point de contact, de rayon équivalent r(a).

[11.4.2 Déformations induites au contact :

Etant donné les forces d’appui appliquées par la pointe AFM sur I’apex de la
nanopointe pendant la phase de contact, il est indispensable d’évaluer les déformations qui
peuvent en découler. En effet, dans le cas, ou ces déformations ne sont pas négligeables, elles
vont augmenter les surfaces d’interaction et peuvent modifier de fagon significative le module
théorique des efforts d’adhésion. On introduit alors une force dite de pull-off (ou de
décollement) qui regroupe les effets liés aux déformations et aux forces d’adhésion
[Israelachvili 92]. Cette force correspond a la force qu’il est nécessaire de fournir pour séparer
deux solides en contact. Son expression fait apparaitre un travail d’adhésion relatif aux forces
intersurfaciques « classiques » (capillarit¢, Van der Waals...), ainsi qu’un coefficient
multiplicatif qui permet d’intégrer, d’une part, la déformation engendrée par ces forces
adhésives, et, d’autre part, la géométrie du contact.

Différents modeles décrivant les déformations de deux solides au contact existent
[Johnson, 71, Derjaguin 75, Israelachvili 92]. Le premier d’entre eux fut développé par Hertz
en 1895 [Johnson 85]. Il peut s’appliquer ici pour calculer les profondeurs de pénétration
induites par la pointe AFM sur la nanopointe de silicium lors de la phase de contact. La
théorie de Hertz est adaptée pour des solides €lastiques. En particulier, pour deux sphéres en
contact de rayons R; et R, le rayon a de I’aire de contact est donnée par :

a’ = %, Equation III-2
ou F.y est la charge extérieure, R le rayon effectif défini par la relationk = R‘—R;, et
1+ 1y

enfin K désigne le module d’élasticité correspondant a la combinaison des constantes
¢lastiques du couple de matériaux constitutifs des solides en contact.

Equation III-3
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Les couples E;, vy, et Ez, v,, désignent les modules de Young et coefficients de
Poisson des spheres 7 et 2. La déformation se traduit en une « hauteur d’écrasement » 6 (les
centres des sphéres étant séparés de R;+R;-0), calculée comme suit :

=, Equation I11-4

On considére une sphére constituée de nitrure de silicium au contact avec une sphere
en silicium. On calcule la hauteur d’écrasement 0 en fonction du rayon effectif R, pour
différentes valeurs de la charge extérieure F.... A cet effet, on utilise les valeurs suivantes
pour les modules d’élasticité et coefficients de Poisson du silicium et nitrure de silicium :
ESi3N4 =270 GPa, ESi =190 GPa, V513N4 = 0,27, et vsi = 0,23 [Madou +02] On obtient donc

K =158,38 GPa.
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Figure III-15: Abaques représentant 1'évolution de la hauteur d'écrasement (modéle de
Hertz) de deux sphéres au contact, en fonction du rayon effectif et de la charge
extérieure appliquée : systéme silicium-nitrure de silicium.

Pour déterminer la profondeur d’indentation maximale induite lors des deux séries de
mesures expérimentales (trajets [A4 '] et [BB]) présentées précédemment, on se positionne
dans le cas ol la charge extérieure d’appui sur I’apex de la nanopointe est maximale. Ce
maximum est atteint lorsque le déplacement du tube piézoélectrique en Z, pendant la phase de
contact, en extension (cf. étape 4 de la Figure I11-8) est le plus long. En I’occurrence, la force
d’appui maximale a lieu au point de contact situé sur I’aréte £ de la pointe AFM et vaut a peu
prés 670 nN.

En admettant que la surface au contact présentée par la pointe AFM, au niveau de ses
arétes s apparente a celle d’un demi-cylindre, on assimilera la géométrie du contact aux points
E et £’ a une configuration du type sphere-sphere. Dans ce cas, on pose a = 45° (cf. Figure
[II-11 a), et nous obtenons r(ey) = 27,3 nm. La pointe AFM est modélisée quant a elle par une
sphére de rayon Rapm. Ce rayon est estimé & partir du rayon de courbure local de la pointe
AFM, au passage des arétes, extrait du profil topographique donné sur la Figure 11I-11 b.
Ainsi, des rayons de courbure de 250 nm et 500 nm ont €té établis respectivement pour les
points £ et £”. En appliquant le modele de déformation de Hertz rappelé plus haut, on obtient
une hauteur d’écrasement de 0,9 nm. Etant donné I’aire de contact de 69,5 nm?* qui lui est
associée, on ne prend pas en compte les déformations pendant la phase de contact, pour
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interpréter les mesures expérimentales des forces d’adhésion. On reliera uniquement celles-ci
aux forces intersurfaciques classiques.

I11.4.3 Abaques des forces intersufarcigues en fonction de la géométrie du contact :

Deux types de forces intersurfaciques seront prises en compte pour 1’exploitation des
résultats expérimentaux : les forces de capillarité (du fait des expériences menées a 1’air
ambiant) [Bingelli 94] et les forces de Van der Waals (toujours présentes lorsque deux solides
interagissent). On rappelle que dans le cas d’une interaction de type sphére-plan, la force
d’adhésion résultant de ces deux contributions, s’exprime de la fagon suivante :

adh - 4'7KRSVL + ARs

> “ToDid  en? Equation HI-5

ou R, D, et A désignent respectivement le rayon de la sphere, la distance de
séparation, et la constante de Hamaker. y, est la tension de surface de I’eau (y,=72,8 mJ/m?),

et d la hauteur d’immersion du ménisque qui dans ce cas est de 3,3 nm (en tenant compte de
I’approximation de Israelachvili, un volume molaire 7 de I’eau de 1.8079.10°° m*/mol pour
une température de 25 °C et un taux d’humidité relative de 47 %)).

L’interaction de type sphere-sphere est simplement déterminée en remplagant R par
(1/Ry+1/Ry) ™", ot Ry, et Ry, sont les rayons des deux sphéres. On obtient alors :

o . Kl AL Equation III-6
®  (Ry+Ryp) (A+D/d) 6D*

Dans les calculs qui suivent, on se placera dans 1’hypothése de surfaces idéalement
lisses, caractérisées par une distance de séparation [ au contact de 0,4 nm. En effet, cette
distance représente la distance de contact atomique en dessous de laquelle se produisent les
phénomeénes d’indentation qui, rappelons-le, ne sont pas pris en compte dans 1’étude.

Les courbes de la Figure III-16 représentent le module des forces d’adhésion
regroupant les effets de la capillarité et de Van der Waals, calculées a partir des modéles
rappelés précédemment. Ces abaques sont tracées pour un modele d’interaction de type
sphere-sphére et sphére-plan. La premiére sphére de rayon r(a) (en abscisse) compris entre
14 nm et 400 nm symbolise la nanopointe de silicium. Quant a la pointe AFM, celle-ci est
tant6t modélisée par un plan, tantt par une sphére dont le rayon Rarm peut prendre cing
valeurs distinctes. Ces abaques vont nous guider dans I’analyse des résultats expérimentaux.
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Figure I11-16: Abaques représentant Pamplitude des forces de capillarité et de Van der
Waals en fonction du rayon de courbure local r(a) de la nanopointe de silicium, pour
différentes géométries du contact avec la pointe AFM.

I11.4.4 Analyse des résultats expérimentaux :

Dans I’analyse des forces d’adhésion expérimentales, une attention toute particuliére
doit étre portée sur le choix du modele de contact au point de mesure. En effet, selon la
position du point de contact de I’apex de la nanopointe sur la pointe AFM, on doit faire
intervenir le modéle le plus approprié¢ de géométrie du contact. Dans le cas présent, la nature
du contact peut revétir deux configurations différentes : un modeéle sphére-sphére, ou sphére-
plan.

Dans la partie qui suit, les forces d’adhésion sont calculées en plusieurs points de
contact particuliers de la pointe AFM. Lorsque la nanopointe est en contact avec Papex S de
la pointe AFM (Figure I1I-13), un modeéle géométrique du type sphére-sphere est utilisé. La
spheére modélisant la pointe AFM en ce point est caractérisée par un rayon de 70 nm, tandis
que la sphére locale se référant & la nanopointe présente un rayon r(c). En tenant compte de
P’angle de déflexion constant (11 °) du levier par rapport a la surface de 1’échantillon, on
obtient #(a)=14,4 nm en ce point. Il en découle une amplitude de force d’adhésion théorique
de 12,55 nN. Cette valeur est du méme ordre de grandeur que la mesure expérimentale
(19 nN) extraite au point de contact S. L.’écart entre ces deux mesures peut étre attribué a une
mauvaise évaluation du rayon de courbure a 1’apex de la nanopointe : on rappelle qu une
valeur initiale de 12.5 nm a été admise a partir des observations au MEB des nanopointes de
silicium utilisées. En effet, une augmentation de 50% sur 1, par rapport a cette valeur, se
traduit par un accroissement de la force d’adhésion théorique d’environ 35% ; en
comparaison, une erreur de 6% est commise sur le module de la force d’adhésion théorique, si
le rayon R4z, mesure 105 nm au lieu des 70 nm attendus. En fonction de ces remarques, on
admet que le rayon de courbure ry & I’apex de la nanopointe de silicium mesure plutot 19 nm.

On rappelle ’hypotheése d’un contact sphére-sphere lorsque la nanopointe sonde les
arétes I et £’ de la pointe AFM. On reprend les valeurs de 250 et 500 nm attribuées au rayon
des sphéres modélisant la pointe AFM respectivement aux points £ et £’. En tenant compte de
I’angle a =45 ° et de la nouvelle valeur fixée de ry, on trouve une valeur théorique de
37,2 nN et 40 nN aux points de contact situés sur les arétes £ et £’, contre 40 nN et 58 nN en
ce qui concerne les valeurs expérimentales correspondantes. La valeur théorique pour la
premiere aréte , est en accord avec la mesure expérimentale : erreur de 7 %. Par contre, lors
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du contact de la nanopointe sur la 2°* aréte, le rapport entre la mesure expérimentale et la

valeur théorique est de 1,45. On peut attribuer ce désaccord quant au fait que la mod¢lisation
de la pointe AFM par une sphére en £, sous-estime la surface réelle d’adhésion. En effet,
d’une maniére générale la géométrie des arétes est beaucoup plus proche de celle d’un
cylindre, plutét qu’une sphére de méme rayon. Or, & mesure que le rayon effectif Rams
augmente, la différence va s’accroitre entre ’aire de contact engendrée par un modele sphére-
spheére et celle engendrée par un modele cylindre-sphére.

L’ analyse est moins évidente le long des chemins [4S], [S4 ], [BE], [EE’], et [E’B’] ou
on admet un contact de type sphére-plan. Le plan et la sphére font référence respectivement
au flanc sondé de la pointe AFM, et a I’apex de la nanopointe de silicium. La sphére est
associée au rayon local r(a). Selon la face de la pointe AFM qui sera scannée, 1’angle
d’attaque de cette derniére sur la nanopointe sera plus ou moins prononcé. En effet, il faut
prendre en compte la déflexion constante de 11 ° du cantilever, amenant une valeur « de
55°=11 °, soit 44 © ou 66 °, en fonction de la face qui est sondée. La direction des mesures est
choisie de sorte que a = 44 ° pour les segments [4S], et [BE]. Dans le cas ou a=66 °, on
obtient r(c)=92 nm et une valeur d’adhésion théorique de 96,25 nN. Pour a=44 °, on obtient
r(a)=40,4 nm et une valeur d’adhésion théorique de 42,37 nN. En contrepartie, on obtient une
valeur expérimentale moyenne de 40 nN, 209 nN, 57 nN, 98 nN, et 241 nN mesurée
respectivement pour les trajets [4S], [SA '] [BE], [EE ], et [E'B’]. La valeur théorique est donc
en accord avec la valeur moyenne mesurée sur le trajet [EE '], si ’on admet dans ce cas que
a=66 °. De méme pour les trajets [4S], et [BE], 1a valeur théorique correspond relativement
bien & la valeur moyenne mesurée. Enfin, pour les deux derniers segments [SA '] et [£'B], le
désaccord est beaucoup plus grand. On peut expliquer cette différence marquée par une
inclinaison plus grande de la face présentée par la pointe AFM par rapport au plan de
I’échantillon le long de ces segments. Cette inclinaison va favoriser une plus grande surface
d’adhésion.

I11.5 Conséquence sur la conception du filtre nano-électromécanique

Revenons sur le dispositif de filtrage nano-électromécanique, employant 1’extrémité
d’une nanopointe comme partie vibrante. On rappelle que ’'un des axes majeurs guidant la
conception du dispositif concerne 1’épaisseur de la couche sacrificielle qui va séparer le
résonateur des électrodes latérales. En effet, afin d’accroitre 'efficacité de transduction et
donc I’intensité du courant motionnel détectable en sortie, il faut réduire au maximum la
largeur de I’entrefer. Dans le méme temps, cette distance doit étre ajustée en prenant garde
d’éviter tout phénomene de stiction, qui pourrait altérer le bon fonctionnement du dispositif
ou tout simplement le rendre inopérant. Une méthode de conception est proposée ici, afin de
déterminer le gap minimal permettant de s’affranchir des mécanismes de défaillance associés
a la stiction. Dans cette approche, on intégre I’intensité maximale des forces d’adhésion
mesurées a ’apex des nanopointes avec le microscope AFM en mode contact.

Considérons un instant le procédé de fabrication du dispositif de filtrage. On suppose
qu’a la suite de 1’étape de gravure chimique du matériau sacrificiel, I’extrémité libérée de la
nanopointe soit attirée vers I'une des €lectrodes latérales, sous 1’incidence des forces de
capillarité. I.’épaisseur de la couche sacrificielle doit étre choisie de telle sorte que la force de
rappel élastique induite par la flexion de la partie libérée de la nanopointe, soit supérieure a
I’amplitude des forces d’adhésion intersurfaciques. Pour ce faire, on fixe une valeur critique
Fxmin cotrespondant & la force de rappel minimale, qui permette de contrebalancer les forces
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d’adhésion lors du contact de la nanopointe avec I’une des électrodes. En référence a la force
d’adhésion maximale mesurée précédemment, on impose Fxmin = 500 nN. Dans 1’approche
qui suit, sont négligés les aspects purement électroniques consistant & tenir compte de
I’influence croissante de la capacité de couplage directe & mesure que la largeur de I’entrefer
diminue.

Figure III-17 : Dessin en coupe d’une poutre cantilever conique tronquée, soumise en
son extrémité libérée a une charge transverse concentrée F,y. H et f font référence
respectivement a la hauteur du céne tronqué, et son angle d’ouverture. R(x) est le rayon
de la section circulaire i la position longitudinale x, telle que 1’orientation de I’axe des
abscisses soit normale 2 la section.

Si I'on fait une analyse purement statique du probléme de la stiction (qui peut
s’appliquer notamment au moment de libération de la partie mobile de 1a nanopointe en fin de

procédé de fabrication du filtre nanoélectromécanique), on modélise 1’apex de la nanopointe
par une pointe conique tronquée, encastrée-libre. H et B désignent respectivement la hauteur
du cone tronqué, et son angle de conicité. Ry et Ro sont les rayons des sections & I’apex eta la
base du céne. Enfin, L représente la hauteur du cone dans le cas ol son rayon de courbure a
I’apex est nul (voir Figure I11-17). On représente 1’action des forces d’adhésion par une charge
transverse concentrée F,y, appliquée en Iextrémité libérée de la nanopointe (cf. Figure
[I-17). On cherche a déterminer dans ce qui suit I’expression de la constante de raideur
statique de la structure.

On rappelle I’équation d’équarrissage dans le cas des poutres en flexion présentant des
petits angles de déflexion :

’ Equation II1-7

avec w(x) la déflexion de la poutre le long de ’axe x, M(x) le moment de flexion
interne qui en équilibre correspond aux charges externes appliquées, et /(x) le moment
quadratique par rapport a I’axe 0z Dans le cas des sections circulaires de rayon R(x), on

rappelle que I(x)= %R(x)“, oU R(x)=(L-x)tan(B/2). D autre part, pour une charge transverse

ponctuelle, appliquée a I’extrémité libérée de la poutre, on obtient :

M(x)=-F,4(H - x). Equation II1-8
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Aprés intégration, en respectant les conditions aux limites d’une poutre encastrée-
libre, nous obtenons :

4Fa {3
w(x) = m x g(x)

H-x 2 H 2 Hx x
tel que g(x)= + ————————— -

6(L-x)} 6L-x) 6> 6L 30 6L

Equation III-9

La déflexion maximale wmq est calculée a ’extrémité libérée de la poutre. Par
conséquent, nous obtenons :

4Fy, _ _ H’

T aEwan*(p/2) 3C(L-H)' Equation II1-10
nE an*(B/2) 3L(L-H) quation ITI-1

wmax

Nous pouvons donc lui associer une constante de raideur effective k. calculée de sorte
que Fuan = ke Wma [Senturia +01]. On obtient alors :

~ 3aEL(L- H)tan*(8/2) ) 3AER3 Ry tan®(B/2)

= Equation III-11
7 4H® 4(Ro-Ry;)’ 1

En se conformant aux paramétres géométriques caractéristiques des nanopointes
utilisées dans le cadre de cette étude, on considére un angle d’ouverture 8 de 14°, et un rayon
de courbure ry & ’apex de 12,5 nm. Comme il a été spécifié dans le premier chapitre, les
dimensions de la poutre conique tronquée modélisant la partie libérée de la nanopointe
doivent permettre d’atteindre une fréquence de résonance mécanique de la structure comprise
entre 0,8 et 2,4 GHz. En particulier, le choix de la fréquence centrale du filtre doit fixer la
hauteur du cone modélisant la partie libérée de la nanopointe. Pour ce faire, on fait appel au
modele de calcul des modes de vibration d’une poutre conique encastrée-libre détaillé dans le
premier chapitre, et basé sur I’hypothése cinématique formulée par Bernoulli de non-
déformation a ’effort tranchant [Géradin 93].

Compte tenu des valeurs de 1’angle d’ouverture et du rayon de courbure a 1’apex des
nanopointes, on suppose que le preniier mode de résonance du cone tronqué de hauteur A,
équivaut a celui du cone plein de hauteur L (défini sur la Figure II1-17). Si ’on considere un
matériau structurel de type silicium mono-cristallin, il apparait alors que le parametre / doit
étre compris entre 300 et 800 nm, afin de répondre au critére évoqué précédemment, relatif au
1* mode de résonance en flexion. De plus, on fait I’approximation suivante :

Ry = H xtan(/2). Equation III-12

Pour une fréquence centrale du filtre donnée, imposant une hauteur de céne H, on
détermine la constani. de raideur effective kg ya. asi que 1a largeur minimale Gy e I’entrefer
évitant au dispositif tout phénomene de stiction. I1 suffit pour cela de considérer une charge
concentrée appliquée a I'extrémité de la pointe correspondant au critére F g, défini plus haut.
Ensuite, on calcule Gyin = Fxmin / kg

Le Tableau III-1 résume les parametres figés pour le dimensionnement du gap du
dispositif de filtrage nanoélectromécanique. On considére que le filtre est constitué d’une
nanopointe identique a celles utilisées dans 1’étude des forces d’adhésion mesurées avec le
microscope AFM en mode contact.
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Désignation Valeur
Module de Young du silicium (matériau E =170 GPa
structurel)
Rayon de courbure Ry a I’apex. Ry =12,5nm
Angle d’ouverture f3. p=14°
Force de rappel critique Fimin. Fromin = 500 nN

Tableau III-1 : Résumé des paramétres caractéristiques des nanopointes utilisées pour
les mesures de forces intersurfaciques par AFM.

Les courbes de la Figure III-18 illustrent les courbes de dimensionnement du gap en
fonction de la fréquence de fonctionnement souhaitée du filtre.
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Figure I11-18: Constante de raideur effective k. (N.m™) et épaisseur minimale G, de la
couche sacrificielle en fonction de la fréquence de vibration fondamentale d’une poutre
cantilever conique tronquée en silicium (Ry =12,5 nm, §=14°

Comme il a €té rappelé en préambule, une telle approche de conception néglige
I’influence croissante de la capacité de couplage directe a mesure que la largeur de 1’entrefer
diminue. On rappelle que cette capacité se met en paralléle avec 1’impédance motionnelle
caractérisant le comportement dynamique du résonateur (extrémité de la nanopointe). Si cette
capacité parasite devient trop importante, le courant motionnel est alors masqué par le courant
de couplage direct. En conclusion, un compromis doit étre trouvé afin de maximiser
I’efficacité de transduction, éviter la stiction, et minimiser ’incidence des capacités de
couplage direct.
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IV  Verrouillage assisté par la stiction de structures
tridimensionnelles auto-assemblées

Aprés avoir étudié la stiction comme source de défaillance dans un dispositif de
filtrage nano-électromécanique, nous allons a présent nous intéresser a I'intégration des
phénomenes d’adhésion intersurfaciques, dans une autre application, en tant qu’alternative
aux verrous meécaniques.

Cette étude fait suite & la réalisation de microsystemes tridimensionnels auto-
assemblés (SAT3D) pour des applications ayant trait a 1’optique adaptative [Quévy +01, +02].
Le résultat de ce travail est le fruit d’un transfert de technologie du procédé SDA-SAT3D du
LIMMS' vers PIEMN. Le dispositif est composé d’une matrice de plateaux suspendus au-
dessus du substrat apres une technique d’auto-assemblage tridimensionnel. Par couplage
électrostatique, ces plateaux subissent alors un mouvement de rotation permettant la déflexion
hors-plan continue d’une membrane en film mince suspendue au-dessus des plateaux a I’aide
d’entretoises. La Figure IV-1 représente une photographie MEB de I'un des plateaux
suspendus.

Verrou
~mécanique

\

/¥ 7———Train de SDA

12mm

Figure IV-1 : Photographie MEB d'un microsystéme tridimensionnel auto-assemblé,
avec des actionneurs intégrés de type SDA” [Quévy +01].

! LIMMS/CNRS-IIS : Laboratory for Integrated MicroMechatronics Systems. Laboratoire
créé conjointement, en 1995, par le CNRS et I’Institut de Sciences Industrielles de
I’Université de Tokyo.
2 SDA : Scratch Drive Actuator [Akiyama 93]
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La technologie de fabrication de la partie concernant I’actionnement, fait appel aux
procédés classiques de micro-usinage de surface, permettant la définition d’éléments
structurels en polysilicium (poutres, plaques, actionneurs €lectrostatiques de type SDA)
libérés du substrat en gravant chimiquement une couche de matériau sacrificiel (oxyde de
silicium). La Figure IV-2 illustre le principe de [’actionnement et de [’assemblage
tridimensionnel permettant I’élévation des microstructures au-dessus du substrat.

(a) Poutre de (b)

torsion Miroir Poutre lambée

Translation

v B o AN

Y= A e
.—r’p’W xm‘ .f"(.

Electrodes enterrées pour M%‘:':?:Im &

'actionnement des SDA

(c) Plateau en rotation

Electrodes
enterrées

Figure IV-2: Illustration du procédé d’auto-assemblage tridimensionnel destiné a élever
un microplateau au-dessus du substrat. (a) Phase initiale. (b) L’actionnement des SDA
induit le flamblage des poutres de support. (¢) L’actionnement des SDA est stoppé, et
relayé par I’actionnement du microplateau qui entre alors en rotation. Reproduit
d’apres [Quévy +02].

Dans la phase initiale, c’est-a-dire a la fin du procédé de fabrication, les plateaux sont
suspendus a 2 um au-dessus du substrat (distance équivalente a 1’épaisseur de la couche
sacrificielle), ce qui a pour effet de limiter leur amplitude de rotation (Figure 1V-2 a). Pour
permettre un débattement plus important, il est nécessaire que ces plateaux soient élevés hors
du plan. Ceci est réalis¢ grace au flambage de leurs poutres de support provoqué par la
poussée de trains d’actionneurs intégrés de type SDA auxquelles elles sont reliées (Figure
[V-2 b). En effet, ces SDA, par couplage électrostatique, vont pouvoir se déplacer de maniere
rectiligne (plus précisément, ils rampent a la surface du substrat grace a un entrainement par
glissements et frottements successifs [Akiyama 93]) et développer une force résultante
supérieure a la charge critique de flambement des poutres [Quévy +00]. Grace a cette
technique, des mouvements hors plan d’une centaine de micrometres ont pu €tre mis en
¢vidence pour le positionnement vertical des plateaux. La structure compléte reste solidaire au
substrat via des ressorts flexibles situés entre les trains de SDA et des plots de contact. Des
¢lectrodes enterrées sont disposées sous les actionneurs SDA et les plateaux, pour permettre le
mouvement des SDA d’une part, et la mise en rotation des plateaux a grand débattement
angulaire d’autre part (Figure [V-2 c). Des amplitudes de rotation de I’ordre de la dizaine de
micrometres ont €t¢ obtenues pour 1’actionnement de la membrane.
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Aprés avoir élevé les plateaux hors du plan initial, il est nécessaire de figer leur
position d’équilibre verticale. De plus, i1l faut éviter un flambage trop important, et
contrebalancer dans le méme temps les forces de rappel €lastique produites par la poutre et les
ressorts apres avoir stoppé I’actionnement des SDA.

Depuis I’utilisation des actionneurs de type SDA dans les techniques d’assemblage
tridimensionnelles, différentes méthodes ont été proposées afin de fixer des microstructures
dans une position donnée [Akiyama 97). Fukuta et co-auteurs [Fukuta 97] ont présenté un
procédé basé sur le thermoformage de poutres en polysilicium. Il consiste & appliquer un
courant a travers des poutres de suspension en flambement. Par effet Joule, la couche de
polysilicium structurelle est recristallisée, figeant la forme tridimensionnelle aprés
refroidissement. Néanmoins, il est trés difficile de prévoir précisément les caractéristiques
géométriques de la microstructure, du fait de la redistribution des contraintes mécaniques
dans la structure compléte au moment du thermoformage. On peut citer également 1’exemple
de plateaux de positionnement XYZ, pour lequel les actionneurs SDA réalisent une rotation
tridimensionnelle d’éléments structurels en polysilicium grace a I’utilisation de charniéres
intégrées [Fan 97]. Dans ce cas, la forme 3D ne peut étre maintenue qu’en phase
d’actionnement des SDA. Lin et co-auteurs [lin 97] démontrérent quant & eux un micro-banc
optique, comprenant des miroirs et des lentilles de Fresnel repliées grace a un actionnement
externe, perdant ainsi 1’intérét de I’auto-assemblage intégré grace aux SDA.

Pour en revenir au cadre de cette étude, deux concepts originaux de verrouillage
mécanique ont €t¢ mis au point. La premiere solution consista a utiliser un ancrage mécanique
intégré réalisé a 1’aide d’éléments structurels disponibles [Quévy +02]. On réalise ainsi une
partie fixe solidaire du substrat, et une partie dont la forme lui est complémentaire portée par
les SDA. Lors du mouvement des SDA, la partie mobile vient en butée sur la partie fixe, et
s’encastre de telle sorte que lorsque I’actionnement s’arréte, la microstructure est solidement
fixée dans sa position. En fonction de la distance relative entre la partie ancrée au substrat et
la partie mobile, on va pouvoir contrdler la hauteur d’élévation des plateaux.

a) Partie
Partie fixe,  mgbile

1w

Frie 10
R R LR

Figure IV-3 : Illustration du principe de verrouillage mécanique : a) Etat initial. b) Le
mouvement des SDA entraine la partic mobile du mécanisme de verrouillage sous la
partie fixe ancrée au substrat. ¢) Photographie MEB du verrou mécanique.

La seconde solution, qui fut celle développée dans le cadre de ce travail, s’appuie sur
le phénoméne a priori indésirable (dans le domaine des microsystemes) qu’est la stiction
[Gogoi 95]. En effet, I’approche proposée ici consiste & exploiter les forces intersurfaciques
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induisant la stiction contr6lée de la partie motrice (SDA) lorsque la microstructure
tridimensionnelle atteint sa géométrie finale [Agache +01 a), b)]. En ’occurrence, 1’intensité
des forces d’adhésion étant supérieure & celle des forces de rappel, un lien irréversible s’opére
entre les actionneurs SDA et la couche inférieure (Si;N,). Il s’agit de la premiére utilisation
positive et contrdlée du phénomene de stiction dans le domaine des microsystémes, celle-ci
étant plutdt considérée comme un inconvénient majeur et destructeur. L’objet de cette partie
est de définir des régles de conception pour le dimensionnement des structures, afin de
s’assurer du verrouillage contr6lé par la stiction.

1IV.1 Principe du verrouillage par stiction.

Cette procédure, tout comme la caractérisation in fine du dispositif, a lieu a 1’air libre,
conditions environnementales pour lesquelles les forces capillaires et de Van der Waals
apportent la contribution majeure parmi les sources d’adhésion.

La Figure 1V-4 illustre le principe de verrouillage de structures tridimensionnelles
auto-assemblées actionné par la stiction. La procédure d’auto-assemblage est réalisée par des
trains d’actionneurs génériques de type SDA, qui, de par leur mouvement, vont soulever des
plateaux hors de leur plan initial. Le déplacement des SDA est généré par couplage
électrostatique, en appliquant une tension alternative entre ceux-ci, et une électrode enterrée.
Cette derni¢re délimite le parcours des SDA. Il a ét¢ montré qu’au cours de leur déplacement,
pour des tensions d’actionnement de 1’ordre de £110V, ces actionneurs développaient une

force de poussée horizontale F comprise entre 65 et 100 uN, selon leurs dimensions
[Akiyama 97]. Ces valeurs sont bien supérieures a la charge critique d’Euler des poutres
soutenant les plateaux, estimée a 6.9 uN [Quévy +02] (Figure [V-4 b).

A la fin de la procédure d’auto-assemblage, le mouvement rectiligne des SDA est
arrété par des butées mécaniques, dont la position a 1’origine (i.e. avant actionnement) permet
de controler la course du déplacement et donc la hauteur d’élévation du plateau au-dessus du
substrat. Si ’actionnement persiste, I’effort de poussée F développé par les SDA contre ces
butées se traduit par une force de compression axiale C exercée sur les poutres de jonctions

reliant les différentes rangées d’actionneurs. Cette réaction C va provoquer le flambage des
poutres vers le substrat jusqu’au contact (Figure IV-4 ¢). A ce stade de la procédure,
I’amplitude des forces intersurfaciques est maximale. En fonction du dimensionnement des
structures, ces forces vont permettre un collage définitif ou non de la rangée de SDA.
L’opération de verrouillage est achevée par la stiction.
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Plaque structurelle

a) Au repos Poutre de jonction du SDA
______ Butée
E ~
b) Pendant I”actionnement - Substrat
F s F < Flévation de la
e Structure 3D

¢) Pendant 1’actionnement,
flambage réalisé C C P

A

d) Arrét de I’actionnement,

- h Ménisque ,
adhésion par stiction

Surface de
Stiction

Figure IV-4 : Illustration du procédé de verrouillage par stiction. a) Schéma en coupe de
deux rangées de SDA reliées entre elles grice a2 une poutre de jonction. A ce stade, la
distance de séparation entre le substrat et I’ensemble SDA-poutre est de 2um. b)
Actionnement simultané des deux rangées pour ’assemblage de la structure. ¢) Le
déplacement du train de SDA est limité par une butée mécanique solidaire du substrat,
tandis que la rangée arrié¢re continue de pousser, déclenchant le flambage de la poutre
de jonction. d) Arrét de ’actionnement ; ’opération de verrouillage est achevée grice au
collage des éléments structurels du train (plaque des SDA, poutres de jonction) au
substrat.

1V.2 Modélisation et dimensionnement des structures.

On se place dans le cas ou I’actionnement électrostatique des SDA est stoppé. De fait,
dans le mod¢le qui suit, aucune contribution liée aux forces électrostatiques ne sera prise en
compte.

IV.2.1 Déformations des SDA et détermination de la distance de décollement :

Cette premi¢re modélisation s’inspire d’une analyse de C.H. Mastrangelo et co-
auteurs, [Mastrangelo 92, 93 a), b)], ainsi que de M. P. de Boer [Boer 99], et a pour but la
détermination de la longueur critique de décollement s* des SDA. En effet, il s’agit
d’optimiser le dimensionnement des SDA de sorte & s’assurer du collage irréversible de leur
plaque structurelle avec la couche de Si;N, sous-jacente, une fois 1’actionnement stoppé.
Cette adhésion est permanente dés lors que la longueur des SDA est supérieure a la grandeur
s* Pour déterminer s*, il suffit de sommer les contributions énergétiques issues des forces de
rappel élastiques, et des forces d’adhésions intersurfaciques. L'énergie élastique emmagasinée
au sein de la plaque structurelle du SDA induit une force de rappel propice a son décollement
du substrat, tandis que 1'énergie d’adhésion accumulée au niveau de la zone de stiction tend a
le maintenir collé au substrat. La longueur s* est alors définie lorsque le minimum
énergétique au sein de la plaque structurelle du SDA est atteint.
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Pour analyser la déformation en flexion des SDA, la démarche choisie ici consiste a
assimiler leur plaque structurelle a une poutre encastrée libre de section rectangulaire variable
longitudinalement. Dans ce modele, I’extrémité encastrée correspond a la jonction de la
plaque avec le « bushing » (ou ergot). De plus, la surface de la plaque structurelle du SDA
équivaut a celle d’un triangle équilatéral de coté a (cf. Figure IV-5) conformément au dessin
de masque qui fut défini dans notre cas.

a) b)
Bushing

Poutres de jonction

Surface Plaque structurelle du
d’Adhésion : SDA en polysilicium __ 2°7¢
S d’adhésion

u(x)“:“ déflexion

suspension L : =L X
C) X: X:
Y
Z"J) X + 2 Electrode
+ z(x). - 2(x) enterrée

-t/2

Figure IV-5 : Illustration des parameétres de conception du SDA. a) Vue de dessus de la
plaque structurelle du SDA, accompagnée des poutres de suspension reliées aux poutres
faisant la jonction avec les autres rangées de SDA. b) Dessin en coupe dans le plan
(0,x,y) de la plaque structurelle du SDA, adhérant a la couche de SizN,. ¢) Section de la
plaque structurelle du SDA dans le plan (O,y,z).

En ce qui concerne les parametres géométriques du modele, on définit . la longueur
du segment reliant la pointe du SDA au point médian du bushing (zone d'ancrage), ¢
I'épaisseur du polysilicium structurel, # la hauteur du bushing par rapport a la couche
inférieure de SizN,;. On considere que la surface d'adhésion correspond également a un
triangle €quilatéral dont I'un des sommets coincide avec la pointe du SDA. On note s la
longueur du segment séparant le milieu de la base du SDA, a celui de l'aire d'adhésion. Il
s’agit de la longueur de décollement. On définit un second parameétre renvoyant a la longueur
de collage d—L-s. Les calculs qui suivent permettent de déterminer 1’équilibre énergétique au
sein de la plaque structurelle du SDA, entre I’énergie des forces d’adhésion et 1’énergie issue
des forces de rappel élastiques.

a) Expression de I’énergie élastique :

Considérons la partie décollée du SDA, c’est-a-dire lorsque 0<x=<s. On suppose
qu’aucune force externe n’agit sur la plaque du SDA au niveau de cette zone. En
conséquence, sa déflexion u(x) est gouvernée par I’équation :

d4u(x) _
dx?

0. Equation IV-1
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Les conditions aux limites du modele se traduisent par :

du

dx

=d_“= u(0)=0, et u(s)=h. Equation IV-2

0 dx:

La solution & 1’équation de la déformée, satisfaisant aux conditions limites, est donnée
par :

2 rd
ux) = hx_2(3_ 25) pour Osxss, et u(s)=0 pour ssx=sL. Equation IV-3
S S
Quant 4 1'énergie élastique Ur emmagasinée dans la plaque structurelle du SDA, son
expression est donnée par :
o

x=L

2 .
d* , .
Ug =_§_ f (?'2‘) I(x)d,, Equation IV-4
x=0

ou E désigne le module de Young du matériau structurel et /(x) le moment d'inertie de
la plaque du SDA dans le plan (O, v,z ) suivant l'axe07 a la distance x de son extrémité
encastrée. /(x) se calcule par la relation suivante :

I(x)=fy2 fdz : =i(l—2—)z3 =i(l—1)t3, Equation IV-5

Aprés intégration, on obtient :

Ug Equation IV-6

_3Ean’’ (Ls* D 2%
2 3 3)

= =
2s°

b)  Expression de I’énergie d’adhésion :

Comme il a été spécifié plus haut, la surface S, de la zone d'adhésion équivaut a celle
d’un triangle équilatéral de hauteur d=L-s. En conséquence, on donne :

a(L—s)2 (s2—as 3+3a2/4) , .
Saan ==, " . Equation IV-7

L'énergie d'adhésion intersurfacique stockée par la plaque structurelle du SDA au
niveau de la zone de collage, est simplement obtenue comme suit :

Ug =—Y5Saums Equation IV-8
ou le coefficient ys fait référence a une énergie de liaison par unité de surface

(exprimée en J.m™, ou encore en N.m™). Le signe de Us est négatif du fait qu'il s'agisse d'une
énergie traduisant une attraction.
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c) Energie totale et longueur critique de décollement :

o

Energie totale du systéme

Figure IV-6 : Courbe typique représentant I’énergie totale Ur(s) au sein de la plaque
structurelle d’un SDA collé au substrat au dela de la distance s par rapport a la position
du bushing.

Comme énoncé précédemment, I'énergie totale Ur du systéme est la somme de
3Eah*t’

I'énergie élastique Ug, et de I'énergie d'adhésion Us. En posant g = , on obtient :
2 2
B 12 I3 21 a(L —2Ls+s ) I .
Up(s) == | —+—- - Equation IV-9
() @ ( 2 T3 T3 s 2L , quati

La Figure IV-6 illustre I’allure typique de Ur(s). En I’occurrence, cette courbe possede
un minimum correspondant a la longueur de décollement critique s*. L.’étape suivante
consiste a résoudre 1’équilibre énergétique entre 1’énergie d’adhésion intersurfacique et
I’énergie élastique emmagasinée au sein de la plaque déformée du SDA, en fonction du
parametre s. Ce minimum est déterminé par 1’équation :

=0. Equation IV-10

Uy _ - p 1o’ 20 2L|  a(s-L)
as ST 3¢ 7§ ’s

Une méthode numérique est employée pour la résolution de cette équation.
L’existence d’un minimum d’énergie indique que le SDA est collé irréversiblement au
substrat. On obtient alors la longueur de décollement s* associée. Au contraire, en 1’absence
d’équilibre, le SDA reste libéré. Le tracé de g(s) en fonction du paramétre a de conception a
permis d’établir une relation dimensionnement-collage du SDA.
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IV.2.2 Déformation des poutres de suspension et de jonction :

Poutre de
jonction

Elévation du pla

charge
compressive

Figure IV-7 : Illustration de la déformation des bras de suspension et des poutres de
jonction. L’allure de la déformée est représentée en pointillée.

Dans cette partie, nous allons étudier la déformation induite dans les bras de
suspension et les poutres de jonction. On considérera que la déformation flexionnelle des
plaques structurelles des SDA donne naissance a un couple de torsion au sein des poutres qui
leur servent de suspension. Cette torsion se traduit par une rotation angulaire uniforme des
sections planes des poutres longitudinalement. L angle de rotation se retrouve alors a
I’extrémité de la poutre de jonction soumise simultanément a un chargement axial et latéral.
La compression axiale est induite par I’é¢lévation du plateau, tandis que le chargement
transverse est provoqué par 1’action des forces intersurfaciques.

a)  Torsion induite dans les bras de suspension :

On suppose que le moment de flexion C4 a ’extrémité encastrée des SDA donne lieu a
une déformation en torsion des bras de suspension. Comme leur dénomination I’indique, ces
bras ou poutres servent a suspendre les actionneurs, et a les relier aux poutres de jonction
faisant la liaison avec les différentes rangées de SDA (cf. Figure IV-5).

Procédons a I’analyse de 1’une des poutres de suspension ! On suppose que I’angle de
rotation des sections de la poutre induit par la torsion est constant quelle que soit la position
longitudinale le long de celle-ci. Cet angle, appel¢ également angle de torsion Orsion est défini
comme suit [ Young 89] :

TL, i , .
Btorsion = —slu;?’ Equatlon Iv-11

ou 7' désigne la raideur en torsion de la poutre, Lspension Sa longueur, et G le module de
rigidité (encore appelé module de cisaillement) du matériau structurel, défini par la relation

(E est le module d’¢€lasticité du matériau, et v le coefficient de Poisson). Enfin K

T 2(1+v)
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est un coefficient relatif & la forme et aux dimensions des sections de la poutre de suspension.
Pour une barre prismatique de section rectangulaire, K est déterminé par la relation suivante
[Young 89] :
3 4
=$[—1-—53.76B(I—L4—)
3 c 12¢

6 ,pour c=b, Equation IV-12

ou c et b désignent respectivement la largeur et 1’épaisseur de la poutre de suspension.

D’autre part, on suppose que le module de la raideur en torsion dans la poutre
correspond a la valeur du moment fléchissant C4 a I’encastrement de la poutre structurelle du
SDA. De plus, on représentera I’action des forces d’adhésion exercées sur la plaque, par une
charge transverse concentrée F.z, dont le point d’application coincide avec le centre de
gravité G,q de la surface d’adhésion. En statique, la configuration du modéle implique :

C, +AAAR, +AG 4, A F,y =0, Equation IV-13

ou R, correspond & la réaction du support a I’encastrement du SDA. En conséquence,
la composante verticale Cy, du moment fléchissant a I’encastrement du SDA est donnée par

Cs, = %G, Fun>s Equation IV-14

d 4s*+a1/§

AVEC Xgog; =S¥+ = la coordonnée selon I’axe x du centre de gravité Gaq de

la surface d’adhésion. D’autre part, en intégrant I’expression des forces de capillarité et de
Van der Waals pour deux surfaces planes, on obtient F 4,

2 A 7 .
Fadh = dew + Fcap = (% + z];,%)sadh' Equatlon IV-15

Il s’ensuit que :

3 ds*+a+/3 ) 3 25%)’ 2y A : .
Cy, __( p ] 2 (a_f) ( - +§D_3)' Equation IV-16

En conclusion, I’angle Borsion est obtenu en égalisant 7' avec I’expression de Cl,
donnée ci-dessus.

b)  Déformation des poutres de jonction :

Pour modéliser la déformation des poutres reliant les différentes rangées de SDA entre
elles, on considére que 1’auto-assemblage de la structure tridimensionnelle induit une
compression axiale P exercée dans ces poutres. D’autre part, on représente I’incidence des
forces intersurfaciques apparaissant lors de la déflexion des poutres vers le substrat, par une
charge uniforme latérale répartie partiellement. Cette charge latérale est distribuée
symétriquement sur un segment de la poutre défini par la relation L, sx<L,-1,, oll x est la
position longitudinale le long de la poutre et Z; sa longueur. Un modele de poutre bi-appuyée
est utilisé pour rendre compte des conditions aux limites des poutres de jonction, justifiant
I’hypothese précédente de répartition uniforme de 1’angle de torsion le long des poutres de
suspension. Le principe de superposition souvent appliqué au calcul de déformée des poutres
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soumises a des forces latérales agissant seules est réemployée dans le cas des poutres de
jonction [Timoshenko 76].

=> Charge latérale unique :

y

Figure IV-8 : Schéma illustrant la ligne élastique (en pointillée) d’une poutre bi-appuyée
soumise simultanément a une charge latérale concentrée Q et des forces axiales
compressives P; et P.

La premiere étape relative au calcul de la déformée des poutres de jonction, consiste a
considérer le cas simple d’une poutre reposant sur deux appuis, comprimee longitudinalement
et soumise a une charge latérale concentrée O appliquée au point C. Les charges axiales
compressives sont définies par P; et P, avec P;,~P,=P. D autre part, la poutre est scindée en
deux trongons distincts [AC] et [CB] pour lesquels sera déterminée 1’expression de la courbe
de déformation en flexion.

En appliquant les conditions d’équilibre statique, les forces de réaction du support R;
et R, agissant sur la poutre aux deux extrémités sont données par :

R, =i—Q, Equation IV-17
i
R, - 'L°)Q : Equation IV-18

avec c et ; les coordonnées selon I’axe x des points C et B. A présent, considérons un
point de la courbe de déformée, situé a gauche de la charge transverse et caractérisé par
I"abscisse x, et une déflexion y. La composante verticale Mj.c;, du moment fléchissant My,

en ce point est alors donnée par :

_Qec [ : 3
M[AC]Z = L, x+ Py, Equation IV-19

De méme, pour le trongon a droite de la charge latérale, on obtient :
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QL -¢)(L;-x)

L;

Mcy = +Py. Equation IV-20

On rappelle I’expression de I’équation différentielle pour le calcul de la ligne élastique
des poutres simples :
2 P
) A -M(x). Equation IV-21

ox?

On résout cette équation en intégrant I’expression de M(x) propre a chaque trongon de
la poutre. Les constantes d‘intégration sont déterminées en considérant les conditions aux
limites pour chaque trongon. L’annulation du déplacement transversal aux extrémités 4 et B
implique :

0, Equation IV-22

y[AC]l 0 =Y[cH

X= x=L

De plus, la continuité physique de la déflexion verticale ainsi que de la courbure de la
ligne élastique au point d’application de la charge transverse se traduit par :

ot ay[Ac]| _ I [ca]

9
X=C Ix | ox
X=C

. Equation IV-23

Yiad|,_ = Yics]

X=C

X=C

L’expression de la déformée pour le trongon [AC] est déterminée en résolvant
I’équation différentielle suivante :

82y i )
a,[;:c] =-M[,\q = _%;1 X—Py[sq)s Equation 1V-24

EI

La solution de cette équation s’exprime :

Qc

X, Equation IV-25

Y[aq] = cos(k.x) + a,sin(k.x) -
J

avec k? =% , et a; et o des constantes d’intégration.

En utilisant la méme approche, la déflexion verticale pour la portion [CB] est donnée
par la relation :

_ N S
Y[y = azeos(k.x) + aysin(k.x) - — L% Equation IV-
J

a; et a4 font référence, a nouveau, aux constantes d’intégration du probléme. Compte
tenu des conditions aux limites définies plus haut, permettant 1’évaluation des constantes
d’intégration, la courbe de déformation en flexion de la poutre est régie par les relations
suivantes :

Qsin(k.c) sin(k.x)-&X, pour d=x=ec, Equation 1v-27

Yaa= Pk.sin(k.Lj) PL,
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Qsin{ kL, -¢ QL -cJL;-x & .
Y[cs] =$(kj.lﬂ))}sin{k.(Lj - x)} -L%, lorsque c<x=<L;. Equation IV-28

Ces équations montrent que, pour une force longitudinale donnée, les déplacements de
la poutre sont proportionnels a la charge latérale Q. En méme temps, la relation entre les
déplacements et la force de compression P est plus compliquée, puisque cette force intervient
dans les fonctions trigonométriques contenant k. Le fait que les déformations soient des
fonctions linéaires de Q implique que le principe de superposition puisse s’appliquer dans le
cas ou plusieurs forces latérales agissent sur la poutre comprimée. La déformation totale est
alors obtenue d’apres les deux équations précédentes y,uc; et ycp), et en superposant les
différentes déformations obtenues par chaque charge latérale agissant en combinaison avec la
force axiale P.

=> Charge latérale uniformément répartie sur une portion de la poutre :

y

Figure IV-9 : Illustration du modéle utilisé pour le calcul de déformée des poutres de
jonctions : poutre bi-appuyée soumise simultanément 2 une compression axiale P et a
une charge latérale d’intensité Q uniformément répartie sur une portion centrale.

Pour en revenir au calcul de la déformée d’une poutre de jonction, on rappelle que les
forces d’adhésion s’exergant sur celle-ci sont modélisées par une charge latérale constante O
distribuée symétriquement sur la portion définie par L,<x<L,, avec x-L; et L~ L;-L;. En
appliquant le principe de superposition énoncé plus haut, on considére que chaque charge
transverse concentrée, correspondant a une portion « unitaire » d, de poutre est responsable
d’une déformation partielle de la poutre. La déflexion totale résulte de I’addition des
contributions apportées par toutes les forces latérales agissant sur chaque portion unitaire de
la poutre. Comme illustrée sur la Figure 1V-9, la poutre est divisée en trois régions. Le
premier segment [AC] équivaut a la partie située a gauche de la charge transverse ; le segment
[CD] correspond a la zone ou s’exercent les forces d’adhésion et donc le chargement
transverse; finalement le segment [DC] désigne la portion a droite du chargement.

Le déplacement vertical le long du segment [AC] est calculé en reprenant I’équation
de la déformée correspondant a la section située a gauche d’une charge latérale unique
appliquée simultanément a une force axiale. En conséquence, la déformation globale est
simplement déterminée en remplagant le terme Q par I’élément Odc, et en intégrant entre les
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bornes L; et L;-L;. De cette fagon, 1’équation de la ligne élastique correspondant au segment
[AC] est donnée par :

Qsin(k.x) [cos(k.Ll) - cos{k.(Lj -1 )}]— ;Q [LZJ - 2-Lj'L1]’ Eq“ation IvV-29

——
P.k“sin(k.L;) 2PL i

Yiag) =

En utilisant la méme démarche, il est possible de déterminer la déformation en un
point quelconque m situé sous la charge (segment [CD]). Pour ce faire, on utilisera 1’équation
de la déformée correspondant a la section située a gauche d’une charge concentrée pour la
charge a4 gauche de m et ’équation de la déformée correspondant a la section située a droite
d’une charge concentrée pour celle a droite de m. La fleche est alors donnée par :

Qsin(k.x)
P.k*sin(k.L;)

Qsin(k.(L; - X)) QL;-%)r ,
+ m [COS(k.Ll ) - COS(k.X)] + 2PJI_‘J [Ll -X ]

xQ
2PL;

Yien] = [cos(k.L;) - cos(k(L; - x)] - [sz -2.xL;+x2- L’l]

Equation IV-30

Finalement la déflexion verticale pour la portion /DB/ de la poutre se déduit comme
suit :

Qsin{k.(L; - )}
P.k%sin(k.L;)

[cos(k.Ly) - cos{ k(L - Ly)}] - %[Lﬁ- -2L;L,]. Equation IV-31
]

Y[og] =
La derniere étape consiste a évaluer la pente a I’extrémité gauche de la poutre qui,
d’apres I’hypothése émise précédemment, correspond directement a 1’angle de torsion induit
dans les bras de suspenston. Cette pente est déterminée a partir de la dérivée premiére de la
courbe de déformation pour le trongon [AC] :

aY[Ac] | Q
O ox 0 - P.ksin(k.L;) [Cos(k.Ll )= cos{ k.(L; - L, )}]

X=

Equation IV-32
Q g2
_TLJ[LJ. AN

1V.3 Simulations du procédé de verrouillage assisté par la stiction

Dans cette partie sera présenté dans un premier temps 1’algorithme de calcul
permettant de caractériser le déclenchement ou non du verrouillage assisté par la stiction, de
la structure tridimensionnelle. Ensuite, les données relatives au dimensionnement et a
I’environnement de caractérisation des structures seront rappelées.
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1V.3.1 Procédur résolution numéri roblem verrouill sclenché
la stiction :

(*) Est-ce qu'il existe un équilibre énergétique U, . au sein de la
q q gétique Up

- - plague structurelle du SDA?
Dimensions du SDA et des bras de

suspension et de jonction:

= a, t, Ly pensions bs €, L;
Données technologiques: Onii
= Gap h
Parameétres mécaniques:
= module de Young £
Données L:ptr:mgmaks. Ko

Echec de 1'opération
de verrouillage

Verrouillage
par stiction
réussi!

Calcul de I'angle de

Oui aL,/

G(L;)=8,, e (LS dans le

bras de suspension.

torsion 6,

orsion

Module de la charge
compressive axiale P. .Déformation du SDA en flexion.

A= Torsion du bras de suspension.

(**) Détermination de la longueur L telle que Fangle

de déflexion i lextrémité de la poutre de jonction soit A Déformation de la poutre de jonction.
égal o I'angle de torsion du bras de suspension? ’

Figure IV-10 : Schéma de principe de I'algorithme de résolution numérique.

Le diagramme de la figure ci-dessus illustre la procédure numérique utilisée afin de
déterminer I’activation ou non du verrouillage de I’auto-assemblage tridimensionnel assisté
par la stiction. Dans un premier temps, en fonction des dimensions du SDA, des données
technologiques du probleme (gap, et €paisseur), des parametres relatifs aux matériaux
(module d’élasticité du matériau structurel), et enfin des données expérimentales
(température, hygrométrie), on détermine I’existence ou non d’un minimum pour la courbe
d’¢énergie totale au sein du SDA (cf. Figure [V-6). Si tel est le cas, I’angle de torsion Gyosion
des bras de suspension induit par la déflexion du SDA, peut étre évalué¢. On détermine la
position du chargement latéral /.; des poutres de jonction, qui vérifie 1’égalité entre la pente de
leur ligne élastique aux extrémités, et ’angle de torsion précité. La fleche maximale des
poutres de jonction est alors calculée, en portant la ou les valeurs (s’il y a plusieurs solutions)
de L; obtenues, dans I’expression de leur déformée. Si cette valeur est supérieure a la hauteur
du bushing, on admet que les poutres de jonction sont collées de maniére irréversible au
substrat, signifiant I’activation du verrouillage assisté par la stiction.

1V.3.2 Dimensionnement des structures :

Le Tableau I'V-1 résume les parametres figés par la technologie et le dessin de masque
des structures. Ces valeurs seront employées dans la résolution numérique du probleme de
verrouillage assisté par la stiction.
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Désignation Valeur
Module de Young du polysilicium (matériau E =170 GPa
structurel)
Hauteur du bushing h=1,6 um
Epaisseur du matériau structurel t=b=0,5 um
Largeur des poutres de suspension ¢=8 um
Facteur géométrique pour le calcul de I’angle K=5,124.10"" m*
de torsion.
Longueur des poutres de jonction. L;=80 um

Tableau IV-1 : Résumé des paramétres caractéristiques fixés par la technologie.

I'V.3.3 Quantification de ’énergie d’adhésion par unité de surface

Etant donné la caractérisation des dispositifs a I’air libre, et & pression atmosphérique,
il sera admis que le coefficient ys dépend uniquement des forces de capillarité, et des forces de
Van der Waals. On note alors :

Ys =Ycap * Vvdw> Equation Iv-33

0l Yeap €t Yvaw TENVOIENt respectivement aux énergies d’adhésion par unité de surface
pour la capillarité, et les forces de Van der Waals.

Pour faire intervenir de maniere réaliste les forces capillaires et quantifier y.q,, le degré
d’hygrométrie sera fixé 50%, la température ambiante a 20°C, et nous nous placerons dans
I’approximation d’un ménisque torique concave entre les surfaces. On rappelle que la hauteur
d’immersion est définie par d = 27 (ol r = 1,6 nm dans ces conditions). On émet 1’hypothese
que cette distance d'immersion correspond directement a la distance de séparation D réelle des
deux surfaces en regard : plaque en polysilicium du SDA, et couche de nitrure de silicium
sous-jacente. De fait, la condensation empéche tout contact physique réel entre les deux
surfaces, justifiant 1’absence de prise en compte des contributions électrostatiques. En effet,
dans ce cas, I’apparition de charges électriques en surface acquises par triboélectrification ne
peut avoir lieu entre les deux matériaux. Pour en revenir a I’expression de y.qp, On supposera
que I’angle de contact surface-liquide 8¢ est nul [Israelachvili 92]. Dans I’hypothése ou les
surfaces en regard sont parfaitement planes, on obtient donc :

Yeap = 27Ls Equation IV-34

ou y. désigne la tension de surface du liquide (on rappelle que y; =0,072N.m™" pour
I’eau).

Pour ce qui est de 1’énergic d’adhésion liée aux forces de Van der Waals, elle
s’exprime de la maniére suivante :

Vo = —2 Equation IV-35

ou A3, désigne la constante de Hamaker, caractéristique du systéme en interaction. En
I’occurrence, Az, = 22,107.102° J (constante de Hamaker pour le silicium interagissant avec
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du nitrure LPCVD, a travers de I'eau condensée sur les surfaces). On rappelle que D = 3.2 nm
(dans l'approximation ou la distance de séparation équivaut a la distance d'immersion).

En conclusion, on trouve y,= 144,6 mJm™?. D'autre part, en examinant ce coefficient,

on se rend compte que la force de capillarité apporte la contribution la plus importante dans
I’énergie d’adhésion. Celle-ci ne peut-étre dominée par les forces de Van Der Waals qu’a
condition de caractériser les structures dans un environnement sec. Dans ce cas, la hauteur
d’immersion associée au ménisque aqueux est fortement réduite. De plus, la constante de
Hamaker caractéristique du probleme augmente, du fait de I’absence d’un milieu fortement
polaire (I’eau) entre le polysilicium structurel et la couche de nitrure.

[V.3.4 Détermination de la longueur critique de décollement du SDA :

L’ objet de ce paragraphe consiste a déterminer la longueur critique de décollement s*,
si elle existe, en fonction du parametre a modélisant la largeur des SDA. Cette longueur est
obtenue a I’équilibre énergétique entre les forces d’adhésion et les forces de rappel. Le
faisceau de courbes des graphiques la Figure IV-11 illustre I’énergie totale des poutres
structurelles des SDA pour différentes valeurs du coté a.

a); ey b) s
& * * * + a=35,
- —+— a=35um
* ‘% 1 : - . a=40um 4F
* oy : —#— a=45um
* . x <& a=50pm
= 4k oy R ] leasam | Gl
g : . ; —— a=60um )
Z £1 z o}
= * tl =
= 23R =l
3 R ] x
X 2 3 o
~ S
= 2
2 3
S 2r z -
] g
) & b
B W
5}
LE! 1+ 3F
4+
. i e — -5 5 i H i H H i
0l 2 % 3 §4 5 3 35 4 45 5 55 6 65 7 i
Parametre s du SDA (x 10° m) Paramétre 5 du SDA (x 10° m)

Figure IV-11 : Courbes de I’énergie totale tracées en fonction de la longueur s, pour
différentes valeurs du co6té a : a) a est compris entre 35 pm et 60 pm; b) a est compris
entre 65 pm et 90 pm.

En analysant les graphiques ci-dessus, on constate que les courbes de la Figure IV-11
b, pour lesquelles les valeurs du parametre a sont comprises entre 65 um et 90 um, possédent
un équilibre énergétique, défini pour s = s* < L. Bien que moins apparent sur la Figure [V-11
a, il en est de méme lorsque le coté a équivaut a 60 pm. Inversement, aucun équilibre
énergétique n’est démontré pour ¢ < 60 um (et donc aucune valeur de s* associ¢e). Comme il
a ¢été énoncé auparavant, I’existence d’un équilibre atteste du collage de la plaque structurelle
du SDA sur le substrat. En conséquence, on ne peut espérer avoir une stiction des SDA, que
lorsque leur longueur excede 52 pm.

Ce faisant, la Figure 1V-12 représente la valeur de s* associée au dimensionnement
correspondant du SDA, lorsque a est compris entre 60 et 90 um. On constate que 1I’évolution
de la longueur s* est moins rapide que celle de la longueur L associée. On rappelle que L
coincide avec la hauteur du triangle €quilatéral formant la plaque du SDA. Globalement, la
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proportion de surface du triangle participant a 1’adhésion au substrat augmente a mesure que .
croit. En effet, en augmentant les dimensions transverses des actionneurs, on favorise d’autant
plus les forces de contact par rapport aux forces de rappel.

x10
8 T T T

. Peelin: Ien?th 8
* Equivalent length | of SDA

‘Longueur .- du:SDA e

Peeling length ’s*(m)
=2

- i i i . ;

3 6.5 7 75 8 85 g

Side ‘2’ of SDA (m) =5
x 10

Figure IV-12 : La courbe tracée en rouge représente la longueur de décollement s* du
SDA en fonction du coté a du triangle équilatéral; la courbe en bleu représente la
longueur L correspondante du SDA.

Le Tableau I1V-2 résume les valeurs de s* associées au dimensionnement du SDA

satisfaisant la relation d:T =0.
S

a(pm) 60 65 70 75 80 85 90

s (pm) 43,7 427 432 439 44,8 45,7 46,6

> > >

Tableau IV-2 : Résumé des longueurs de décollement critiques s* déterminées pour
plusieurs largeurs caractéristiques des SDA.

IV.3.5 Déclenchement du verrouillage assisté¢ par la stiction en fonction de la
compression axiale induite dans les poutres de jonction :

On suppose que la largeur équivalente des SDA est supérieure a 60 um, signifiant le
collage d’une partie de leur plaque structurelle. Pour déterminer I’efficacité du mécanisme de
verrouillage, il suffit de vérifier en fonction de la force compressive axiale P que la fleche
maximale des poutres de jonction est supérieure a la hauteur du bushing h.

On considére un SDA dont la largeur a est de 75 pm. Cette valeur est choisie pour
rendre compte du dimensionnement des structures testées et donne lieu a une longueur
critique de décollement s* — 43,9 um. En se référant a I’algorithme de la Figure [V-10, et aux
dimensions caractéristiques consignées dans le Tableau IV-1, on peut calculer I’angle de
torsion Oy,,si,» dans les bras de suspension, induit par la déflexion des SDA collés au substrat.
On obtient pour les valeurs présentes Gy,si0n= 0,21 rad. Ensuite, on détermine /.; de sorte que
la pente 6, de la déformée des poutres de jonction a I’extrémité coincidant avec les bras de
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suspension, soit égale a I’angle de torsion O,s0n. En fonction de cette valeur de Z;, on
détermine ensuite la fleche maximale y,.. des poutres de jonction. Selon la valeur de yya, la
déflexion des poutres de jonction sera suffisante pour achever 1’opération de verrouillage.
D’autre part, comme un modele de chargement transverse symétrique a été employ¢ pour le
comportement mécanique des poutres de suspension, il est nécessaire que ;<L;/2 (on rappelle
que /; désigne la longueur des poutres de jonction, en I’occurrence ;= 80 pm). Finalement,
on admet que I’intensité O du chargement transverse s’écrive :

Q=(E[}’)_/+%)xw, Equation IV-36

avec w la largeur des poutres de jonction (ici w=8 um), D la distance intersurfacique
pour le segment [CD] (cf. Figure IV-9).

Dans I’hypothése ou les poutres de jonction sont effectivement collées a la couche de
nitrure, on supposera que ) correspond a la hauteur d’immersion relative au ménisque liant
les deux couches : i.e. D = d.,= 3,2 nm a 20°C pour un pourcentage d’hygrométrie de 50%.
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Figure IV-13 : Illustration de la distance L; avec ou sans stiction associée des poutres de
jonction.

La résolution de 1I’équation 04(L;) = Oiorsion, €n fonction de la valeur de la compression
axiale P, aboutit a une racine simple /;;, deux racines possibles ,; et L ;> (telles que
Li>> L), ou aucune solution. Les courbes de la Figure I'V-13 illustrent cette tendance, ainsi
que la réussite ou non de I’opération de verrouillage assistée par la stiction. Lorsque P est
compris entre 30 uN et 170 uN, aucune solution n’est admise (rappelons que le critere est
défini par L; <L;/2). D autre part, pour P supérieur a 200 uN deux solutions sont déterminées.
Il en ressort, qu’a chaque racine simple Z;; calculée lorsque 5uNs<P=<20uN, la fleche
maximale équivalente est supérieure a la hauteur du bushing, signifiant la réussite du
verrouillage de la structure. Lorsque 200uN <P <220uN, seule 1’une des deux racines ne
permet I’adhésion des poutres de jonction : dans ce cas, il s’agit de la seconde solution .
Enfin, le reste du temps, la déflexion maximale n’est pas suffisante pour déclencher la
stiction. Il est a noter que les racines de Z; pour lesquelles la stiction a lieu sont tres proches

187



Chapitre 3 — Etude des phénoménes de collage dans les micro et nanosystémes :
Mécanisme de défaillance, ou alternative aux verrous mécaniques.

de L2, signifiant que la zone de collage correspond a une petite surface localisée au centre
des poutres de jonction.

Préalablement, des simulations par éléments finis, a 1’aide d’ANSYSTM, ont été
menées afin d’évaluer la charge critique d’Euler, pour des barres prismatiques de section
rectangulaire articulées (liaisons pivot) afin d’analyser I’incidence des charges compressives
axiales. Pour des dimensions identiques & celles des poutres de suspension et un matériau
structurel en polysilicium, une charge critique d’Euler P, de 21,2 uN est déterminée. Ainsi,
pour une charge compressive axiale supérieure & P, la poutre entre dans un régime de
flambage. Les conditions aux limites relatives a ce probléme sont trés proches de la
modélisation des poutres de jonction. On peut supposer que 1’instabilité élastique des poutres
de jonction apparaisse également pour des forces compressives axiales proches de 20 uN. Une
¢tude complémentaire doit &tre conduite afin d’analyser plus précisément 1’incidence de cette
instabilité dans le verrouillage assisté par la stiction (pour les solutions valides de L;>.).

1V.4 Résultats expérimentaux

Actionneur PSS¥ . . .
Ml 20de  pangées de SDA 1ére

|

N,

o
Vue TSN Poutres de jonclion

rapprochée

. J,iVéi‘rouilla'ge
~ par stiction

Figure IV-14 : A pression atmosphérique contrdélée, a 20°C, le mécanisme de fixation
par stiction est engagé, comme I’ atteste le collage des SDA a leur extrémité libérée, et la
partie centrale des poutres de jonction adhérant au substrat.

Une validation expérimentale du modele mécanique présenté ci-dessus, a été menée a
I’air libre a 20°C, et a pression atmosphérique, sur des structures en polysilicium de
dimensions identiques a celles indiquées dans le Tableau IV-1, et des SDA de 75 um de
largeur. Une fois I’opération d’auto-assemblage tridimensionnelle achevée, la stiction apparait
de fagon évidente entre la premiere rangée de SDA (juste aprés les poutres flambées soulevant
le plateau) et le substrat (Si;N4) comme indiqué sur la Figure [V-14, ainsi qu’entre les poutres
de jonction entre SDA et le substrat. Ces observations sont en accord avec les résultats de
simulation exposés dans le paragraphe précédent. D’autre part, ces tests ont été menés sur
plusieurs dispositifs et a différents moments, et ont permis de démontrer la reproductibilité
des résultats, ainsi que la tenue dans le temps du phénomene de stiction. Une longueur
critique de décollement s* de 47 um environ a ét¢ mesurée pour les SDA fabriqués, soit une
erreur de 7 % par rapport au modele théorique, = 43,9 um. Enfin, une longueur de collage L,
de 38 um a été établie pour les poutres de jonction, signifiant une charge compressive axiale
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de I’ordre de 290 uN (valeur supérieure a la charge critique d’Euler des poutres de suspension
en flambement).
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\% Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons décliné I’incidence des forces intersurfaciques selon
deux angles distincts, et pour deux applications différentes.

Dans un premier temps, il a été question de s’affranchir de la stiction dans une
application dédiée au filtrage nano-électromécanique, et employant ’extrémité d’une
nanopointe de silicium comme partie vibrante. En effet, dans le dispositif final, la largeur de
I’entrefer, séparant I’apex de la pointe des électrodes latérales, est inférieure a 50 nm. Par
conséquent, il est indispensable d’étudier les forces d’adhésion qui peuvent survenir a
I’extrémité de la pointe, et compromettre la fabrication du filtre ou éventuellement altérer le
fonctionnement de ce dernier. Aussi, I’approche qui a été proposée dans cette étude a consisté
a utiliser le microscope AFM en mode contact pour mesurer 1’amplitude des forces
d’adhésion survenant entre ’apex d’une nanopointe de silicium et la sonde AFM, pour
différentes localisations du contact sur cette derni¢re. Les forces de capillarité et de Van der
Waals ont été prises en compte afin de confronter les mesures expérimentales avec un modele
théorique. Il s’avére que ce modele est en adéquation avec les valeurs mesurées pour une
géométrie de contact de type sphére-sphére. Une force d’adhésion maximale de 464 nN a été
mesurée lors de ces expériences. Cette étude s’est conclu par une méthode de conception
permettant le dimensionnement de la couche sacrificielle du filtre nano-électromécanique.
Ainsi, en fonction de la fréquence centrale du filtre, on détermine la largeur minimale de
I’entrefer qui permet d’éviter le collage irréversible de la partie mobile sur ’une des
¢lectrodes latérales & la fin du procédé de fabrication (gravure chimique de la couche
sacrificielle). D’autres expériences doivent étre menées sur des nanopointes métallisées d’une
part, et dans un environnement sec d’autre part. En effet, dans la perspective du filtre nano-
électromécanique, les nanopointes vibrantes sont recouvertes d’une fine couche d’or et le
dispositif doit fonctionner dans un niveau de vide inférieur a 10° Torr (afin de réduire les
échanges d’énergie avec ’environnement et ¢liminer notamment 1’amortissement de 1’air
ambiant).

Dans la seconde partie de ce chapitre, un modéle analytique de mécanisme de
verrouillage contr6lé par le phénomeéne indésirable qu’est a priori la stiction a été démontré.
Ce modele fut appliqué dans le cadre d’une technique d’auto-assemblage tridimensionnelle de
structures en forme de plateaux, pour des applications ayant trait & 1’optique adaptative. La
position d’équilibre du plateau rotatif est fixée grace au collage permanent sur le substrat, des
actionneurs SDA ayant permis 1’élévation de la structure, ainsi que des poutres de jonction
entre SDA. Cette technique constitue une alternative séduisante aux verrous mécaniques.
Dans le méme temps, il s’agit de I’une des premiéres études utilisant intentionnellement la
stiction comme élément positif. Afin d’examiner plus précisément le rdle des forces de Van
der Waals, il serait utile de caractériser les dispositifs dans un environnement sec. Une
seconde étude permettant de valider ce concept serait d’étendre ce type d’expériences sur
d’autres dimensions d’actionneurs.
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| Introduction

Ce dernier chapitre a pour but de présenter sous la forme de perspectives, certains
sujets d’études qui n’étaient pas finalisées au moment de la rédaction du manuscrit.

Les deux premieéres parties sont consacrées a 1’é¢tude et la réalisation de résonateurs
mécaniques employant une méthode d’excitation et / ou de détection constituant une
alternative au mécanisme de transduction capacitive utilis¢ notamment pour les résonateurs
électromécaniques étudiées dans le premier chapitre de ce document.

La troisiéme partie du chapitre est dédiée a la réalisation d’un nano-préhenseur a
surface adaptative. Le dispositif met en ceuvre les techniques d’actionnement électrostatique
et la dépendance des forces intersurfaciques a 1’égard de la géométrie des surfaces en
interaction pour réaliser la saisie d’un objet et sa dépose.
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I Réalisation d’un résonateur mécanique a base de nanotube
de carbone suspendu, a transduction magnétostatique

L’objet de cette partie est de proposer un prototype de structure résonante mécanique a
base de nanotube de carbone suspendu, employant un mode de transduction magnétostatique.
Dans un premier temps, le contexte et la motivation a 1’origine de cette étude sont rappelés.
Les principales réalisations de résonateurs et d’électrométres nanomécaniques basés sur une
transduction magnétostatique sont ensuite présentées. Le procédé de fabrication du dispositif
proposé, jusqu’au dépdt des nanotubes est ensuite détaillé. Enfin, un modele théorique est
présenté a 1’issue de cette partie, permettant la détermination des courbes de réponse en
transmission du dispositif.

II.1 Contexte et motivation

Dans le cadre de la thése, une partie de mon travail fut associée & une action concertée
menée en collaboration avec 1’équipe de physique mésoscopique dirigée par Héleéne Bouchiat,
du Laboratoire de Physique des Solides (LPS) a Orsay. L’idée de départ du projet vise a la
caractérisation physique de nanotubes de carbone. Il s'agit en particulier d'explorer leurs
propriétés électroniques et électromécaniques a l'aide de mesures de transport en intégrant les
nanotubes dans un environnement adaptatif.

Pour ce faire, on réalise tout d’abord une membrane en nitrure de silicium, dans
laquelle une ou plusieurs fentes (de 0,2 a 0,7 um de largeur) sont ouvertes, et sur laquelle on
dépose des contacts métalliques de part et d’autre de la ou des fentes. Le matériau constituant
des contacts (or, bismuth, ou étain) est choisi pour sa température de fusion modérée [Madou
+02]. Mon travail a consisté a réaliser ces micro-dispositifs. Une fois le démonstrateur
préparé, le nanotube est ensuite connecté par microsoudure laser entre les deux plots de
contact et se trouve suspendu au-dessus de la fente qui a été réalisée dans la membrane.

Antérieurement & ce projet, ’équipe du LPS a démontré I’existence d’une zone de
supraconductivité induite dans des nanotubes suspendus, a basse température (T<1K) dans le
cas ou les échantillons sont connectés entre des contacts constitués d’un bicouche
supraconducteur / métal normal [Kasumov 99]. Dans ce cas, les nanotubes présentent un effet
Josephson, c’est a dire qu’on peut appliquer un courant dans le tube sans observer de chute de
potentiel a ses bornes. Les courants critiques observés peuvent atteindre le micro-ampére pour
un tube unique. Plus récemment, une transition supraconductrice a également été observée
pour des faisceaux constitués de plusieurs dizaines de tubes mono-feuillets connectés sur des
contacts normaux [Kociak +01]. Cette transition n’est observée que sur des échantillons
suffisamment longs (de longueur supérieure au micron), la présence des contacts normaux
ayant une action destructrice sur la supraconductivité pour les échantillons courts (effet de
proximité inverse).

L’un des principaux enjeux relatifs au projet fait suite a ces précédentes
caractérisations. L’idée est d’intégrer une grille permettant de moduler les propriétés
électroniques et éventuellement supraconductrices des tubes tout en conservant une géométrie
suspendue. Pour ce faire, le ou les nanotubes doivent étre déposés au travers d’une double
fente. La portion de membrane séparant les deux fentes doit &tre métallisée en face arriere, et
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reste vierge de métal en face avant. Elle constitue la grille du dispositif, par laquelle sont
appliqués les stimuli électriques et donc mécaniques (couplage €lectrostatique), permettant de
modifier I’environnement des nanotubes durant leur caractérisation électrique. Cette
configuration permettrait de réaliser un nanotransistor supraconducteur électromécanique.
Malheureusement dans le temps qui me fut imparti pour réaliser les démonstrateurs, je n’ai pu
obtenir de dispositifs employant une double fente. La raison a cela provient d’un
surdimensionnement de la couche constitutive des membranes, comme il sera exposé dans la
partie relative au procédé de fabrication des membranes trouées.

Les dispositifs a simple fente ont pu, quant a eux, étre réalisés. Un autre intérét de
cette configuration (hormis le sujet originel relatif a la caractérisation électrique des
nanotubes) est d’étudier leurs propriétés électromécaniques, et de les utiliser comme
structures résonantes (pont vibrant). C’est [’application qui nous intéresse plus
particulierement ici. Compte tenu de la disposition des €lectrodes (situées de part et d’autres
de la fente, et solidaires du nanotube), et des nombreux travaux menés dans ce domaine, les
forces de Lorentz peuvent étre utilisées en effet comme source d’excitation et de détection.
Cette transduction magnétostatique requiert un champ magnétique constant, perpendiculaire a
I’orientation souhaitée des vibrations.

I1.2 Résonateurs mécaniques a transduction magnétostatique, état de I’art

[1.2.1 Poutres bi-encastrées :

L’un des premiers démonstrateurs des résonateurs nanomécaniques sollicités en
flexion et employant les forces de Lorentz (forces magnétostatiques) comme source
d’actionnement, fut développé par A.N. Cleland et M.L. Roukes a Caltech [Cleland 96]. Le
résonateur consiste en une poutre bi-encastrée de silicium monocristallin recouverte d’une
couche métallique en or. Cette structure est obtenue grace a un procédé de fabrication
semblable au procédé SCREAM développé initialement par MacDonald [MacDonald 96].
Dans cet exemple, les forces magnétostatiques sont utilisées tant pour I’actionnement, que la
détection.

Analyseur
de réseau

Figure II-1: Photo MEB des poutres bi-encastrées en silicium excitées grace aux forces
de Lorentz dans un mode de flexion latérale, et schéma descriptif du principe
d’actionnement et de détection [Cleland 96].
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L’application d’un courant alternatif (signal d’excitation) circulant dans la couche
métallique qui recouvre le résonateur, couplé a un champ magnétique constant, va permettre
Pexcitation mécanique de la poutre, et la détection de son mouvement. Le circuit électrique
est décrit sur la Figure II-1. La poutre est placée dans un champ magnétique B constant, dont
’orientation est perpendiculaire a la surface du substrat, le long de I’axe x. Un courant /
circule dans la couche métallique, selon 1’axe z. Cet arrangement orthogonal entre la direction
du champ magnétique et celle du courant, génere une force de Lorentz dont I’orientation est
parall¢le au plan du substrat, selon le troisiéme axe y. D’autre part, I’amplitude de la force
varie & la méme fréquence que celle du courant appliqué. On considére que le courant
appliqué / oscille a la fréquence ., de sorte que /=/ye™. La force de Lorentz par unité de
longueur £, est obtenue grace a la partie réelle f{z)=Blye ™. Cette force donne naissance  une
vibration latérale de la poutre selon I’axe y. Enfin ces déplacements couplés au champ
magnétique perpendiculaire, générent une force électromotrice induite, ou tension V(w), dont
la fréquence est identique a celle de la force de Lorentz et du courant qui a été appliqué
initialement. Cette tension est ensuite mesurée a 1’aide d’un analyseur de réseau, et permet de
retrouver les déplacements induits. Les déplacements et donc I’amplitude V(w) sont exaltés a
la résonance mécanique de la poutre vibrante. Une fréquence de résonance de 70,7 MHz
associée a un facteur de qualité de 20000 dans le vide ont pu étre mesurés sur des poutres en
silicium de 7,7 um de longueur, 0,8 um d’épaisseur, et 0,33 um de large [Cleland 96].

Basé sur le méme schéma de transduction, tant pour 1’excitation que la détection, des
poutres bi-encastrées avec une résonance de 82,585 MHz, associée & un facteur de qualité de
21000 furent caractérisées [Cleland +00]. Dans ce cas, le matériau structurel employé est
constitué de nitrure d’aluminium (AIN), les poutres font 3,9 um de long, et 170 nm de large.

Plus récemment encore, une résonance mécanique comprise entre 1,014 et 1,029 GHz
fut observée grace a un actionnement et une détection magnétostatique [Huang +03]. Le
facteur de qualité associé a ces mesures est de I’ordre de 500. Dans ce cas, outre la réduction
des dimensions (poutres de 1,1 um de longueur, 120 nm de largeur, et 75 nm d’épaisseur), les
auteurs tirérent parti du module d’élasticité important du composé 3C-SiC comme matériau
structurel [Yang +01]. L’épitaxie de ce matériau se fait par un dépdt chimique en phase
vapeur a pression atmosphérique (dép6t APCVD).

[1.2.2 Electrométres nanomécaniques:

Dans la perspective de fabrication des membranes a double fente munies d’une
¢lectrode de commande en face arriére, une application possible serait de réaliser un
électromeétre nanomécanique employant un nanotube de carbone comme résonateur pour la
détection mécanique des charges. [.’objet de cette partie est la présentation des travaux les
plus avancés en mati¢re d’électrométres nanomécaniques a transduction magnétostatique.

La détection mécanique de charges a déja été mise en évidence en utilisant le
microscope a force atomique (AFM) comme outil de mesure, fournissant une sensibilité de
I"ordre de 0,03 eHz pour des leviers d’environ 100 pm de long associés a une fréquence de
résonance mécanique dans la gamme des kHz [Schonenberger 90, Stern 88]. Cette fréquence
relativement basse, couplée a ’encombrement du banc d’instrumentation AFM, freine
I’intégration de ces outils pour des applications ayant trait & 1”électrométrie. 11 faut donc se
tourner vers des systémes de détection aux dimensions beaucoup plus petites.
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Résonateur en
torsion

Figure II-2: Photographie MEB et vue schématique du dispositif de détection de charge,
basé sur un résonateur excité en mode de torsion [Cleland 98].

L’ exemple qui suit est basé sur ce concept d’électrometre mécanique, si ce n’est qu’il
met en ceuvre une structure résonante de dimensions nanométriques [Cleland 98]. Le
dispositif est représenté sur la Figure [I-2. Il est constitué¢ de trois parties distinctes : la
premiere partie est 1’électrode de commande (ou grille), exer¢ant une force attractive
d’origine électrostatique dés lors qu’une petite quantité de charge est appliquée a son
armature; une structure mécanique mobile souple, qui va se défléchir notamment sous
I’incidence de cette force ; enfin, une partie dédiée a la détection de mouvement de la partie
mobile. En I’occurrence, la partie mobile est un résonateur en torsion, comprenant deux
plateaux reliés entre eux par une poutre. On distingue le plateau interne, disposé en vis-a-vis
de I’électrode de grille, et le plateau externe beaucoup plus grand qui va entrainer dans sa
rotation le second. Le tout est caractérisé par une constante de raideur en torsion k, et le
moment en torsion /. La pulsation fondamentale de résonance de la structure est donnée par
o = kol =27 x 2,61 Mrad]s, avec un facteur de qualité Q= 6500.

Le mode d’excitation et de détection du résonateur est basé sur la technique des forces
magnétomotrices rappelée précédemment. Ainsi, sur le contour du plateau externe est définie
une ligne métallique dans laquelle circule le courant d’excitation RF. De méme, le contour du
plateau interne est délimité par une ligne métallique, qui va permettre la mesure de la force
¢lectromotrice induite. Par ailleurs, I’orientation du champ magnétique est parallele a la
surface du substrat, de sorte a générer en combinaison avec le courant appliqué sur le plateau
externe, un couple en torsion le long de I’axe longitudinal du résonateur. La troisieéme
¢lectrode est I’électrode de grille, séparée d’une distance d—0,5 um du plateau interne
(capacité de couplage de 0.4 fF). Les charges acquises dans la grille vont modifier la réponse
mécanique du résonateur. Le principe de détection de charges se résume comme suit :
I’armature de la grille possede initialement une quantité¢ de charges ¢y, se traduisant en une
force électrostatique F, =g /Cd a I’équilibre. Une petite variation de charge dq, autour de ce
point d’équilibre, va modifier la force /)y d’une quantité f=2F,, ou £, est le champ
¢lectrostatique a I’équilibre. Il s’ensuit une modification de la constante de raideur en torsion
qui devient «,; =x,+g, OU g=-rdqik, /o6 (0 est I’angle de torsion du plateau, /2, la
composante ortho-radiale du champ, et » les dimensions radiales du plateau). Cette
modification de la raideur effective en torsion du résonateur se traduit par un décalage de la
fréquence de résonance dw/w, ~g/2x,. Ainsi, la réponse spectrale du résonateur excité a
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amplitudes constantes (30 mrad), détectée grace au forces électromotrices induites, va nous
renseigner sur la modulation des charges accumulées dans la grille de commande. La
sensibilité¢ du dispositif est maximale, lorsque la fréquence du signal d’excitation RF coincide
avec la fréquence de résonance mécanique f; de la structure. Une sensibilité de 7.10 eHz '
fut démontrée pour une tension de polarisation de la grille de 10 V (I’intensité du champ
magnétique est de 8 Tesla, et le dispositif est testé a 4,2 K).

Figure II-3: Photographie MEB du détecteur de charge basé sur une poutre bi-encastrée
excitée dans un mode de flexion latérale : largeur de la poutre 80 nm [Blick +00].

A titre de comparaison, on recense un autre exemple d’électrométre nanomécanique
basé sur ce principe, employant une poutre en flexion comme partie vibrante [Blick +00].
Celle-ci est excitée a la limite du régime ou apparaissent les non-linéarités mécaniques. La
fréquence de résonance de la poutre est de 37,26 MHz. L’intensité¢ du champ magnétique est
de 12 Tesla. Une sensibilité de 70 eHz'* est obtenue pour une tension de grille de +/- 4 V
(toujours a 4,2 K).
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11.3 Réalisation de la jonction métal - nanotube suspendu - métal

I1.3.1 Technologie de fabrication des membranes percées :

wiigyz -/+ wiipgg

RIE CF4/Ar (gravure nitrure) +
SF6/02/N2 (gravure silicium) +
nettoyage résine

) Ouverture fente en face avant : RIE CF/Ar

(gravure nitILirc) + nettoyage résine.

g) Définition des ouvertures en face
arri¢re pour attaque KOH.

THTHeeee

RIE CHF,/CF, (gravure nitrure) +

nettoyage résine.

(===

Enduction + écriture résine
¢lectronique: Copo EL 13%

Fente face avant: Lithographie
¢lectronique Enduction + écriture résine
¢lectronique: Copo EL 13%

Rtsmc ¢lectronique positi

- Copo EL 13%

f) Photolithographie résine AZ1505 (face
arriére)

Amquc KOH environ 7 heures de gravure
pour 380um d’épaisseur (@ 80°C
Résine photosensible
positive AZ1505

Figure 11I-4: Enchainement des étapes technologiques jusqu’a la libération des
membranes.
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Le substrat de silicium utilisé est orienté (100). Il posséde deux face polies et est dopé
n, de résistivité 5-10 Q.cm. L’ épaisseur initiale annoncée par le fabricant est de 380 +/-
25 um. Apres une premiere séquence de nettoyage dans un bain Pirhafia et une solution de BE
7 :1, on dépose par voie LPCVD une couche de nitrure enrichi en silicium (SixNy) recouvrant
les deux faces de la tranche. Ce dép6t est immédiatement suivi de I’enduction d’une résine
électronique positive (copo EL 13 %) sur la face avant de la tranche. Celle-ci est exposée en
lithographie électronique (premier niveau) puis développée de sorte a découvrir des carrés de
8 um de coté. Ces motifs sont transférés en RIE dans la couche de nitrure et dans le silicium
massif jusqu’a gravure compléte de la résine (détection de fin d’attaque par interférométrie
laser). A ce stade du procédé, des motifs d’alignement électronique sont définis en face
avant : il s’agit de trous de 8 um de c6té et 1,4 pm de profondeur.

L’étape suivante repose de nouveau sur une lithographie électronique avec un
réalignement par rapport aux motifs définis précédemment. Il s’ agit de réaliser les tranchées
dans la couche de nitrure, correspondant aux fentes dans les membranes qui seront libérées
ultérieurement. Pour ce faire, une résine du type copo EL 13% est déposée par centrifugation.
Son épaisseur (930 nm) est ajustée de sorte a tenir le temps suffisant pour la gravure suivante
du nitrure. Les parameétres d’exposition en lithographie électronique sont fixés afin de garantir
une résolution optimale des motifs. Aprés développement de la résine, les motifs sont
transférés en RIE dans la couche de nitrure inférieure. Plusieurs géométries de fentes sont
déclinées sur I’ensemble de la tranche (voir Annexe C du manuscrit) : en dentelle, forme
ovoide, rectangulaire... Leur largeur est comprise entre 200 et 700 nm, tandis que leur
longueur est fixée 4 100 um. Les doubles fentes n’ont pu étre réalisées compte tenu de la
largeur (200 nm) de la portion les séparant et de 1’épaisseur de la résine électronique a
déposer : en effet le muret de résine masquant la partie intermédiaire retombait sur I’une des
deux faces du fait de son rapport d’aspect supérieur a 4. Pour remédier a ce probléme, il
suffirait d’amincir la couche de nitrure déposée en face avant, afin de réduire 1’épaisseur de la
résine électronique nécessaire.

Une photolithographie sert a définir les ouvertures en face arri¢re. Les motifs sont
ensuite transférés dans la couche de nitrure, suivi du nettoyage des résidus de résine dans un
plasma O,. La plaquette est alors immergée dans une solution a base d’hydroxyde de
potassium (attaque KOH) thermostatée a 80°C, qui va attaquer préférentiellement le silicium
non protégé par le nitrure (gravure anisotrope, avec un angle d’inclinaison de 54,7° pour une
orientation (100) [Madou +02]). Pendant toute la durée de I’attaque, la face avant reste
protégée grace a un systéme de capot circulaire muni d’un joint torique. Cette étape est
contrdlée en temps, et prolongée jusqu’a la libération des membranes. Le temps moyen de la
gravure est de 7 h 15 min environ : outre I’épaisseur réelle du substrat, cette durée dépend de
la concentration en potasse dans la solution, et de la température du bain. Un contrdle régulier
au microscope optique permet de déterminer la fin de la gravure.
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Figure II-5: Photographies au microscope optique d'une membrane trouée (fente en
dentelle). (a) face arriére, (b) face avant.

On réalise une évaporation d’une fine couche d’alumine (5 nm) en face avant, dont la
fonctionnalité est d’isoler les futurs plots de contact du substrat. Le dépdt par évaporation,
plutdt qu’une pulvérisation cathodique, réduit le risque d’obturer les fentes. Apres le report de
la face arriére de la tranche sur une plaquette enduite d’une résine intermédiaire (collage par
recuit sur plaque), on opere I’enduction par centrifugation d’une résine optique positive
AZ1518 sur la face avant. Une étape de photolithographie permet de définir et positionner les
motifs des électrodes latérales par rapport aux fentes. Le dépdt par évaporation du bicouche
platine / or (3 nm et 200 nm) suivi de I’opération de lift-off de la résine AZ1518 finalise la
réalisation des €lectrodes latérales.

_ Enduction + développement résine
a) Dépét évaporation alumine (5 nm) b) photosensible AZ 1518 (face avant)

¢) Dépot évaporation platine (3 nm) et Report plaquette (collage)

or (200 nm) . = S e :
—— d) Lift-oft == détinition électrodes

latérales

A\Z1505 |:| :

Figure II-6: Schéma détaillant les étapes nécessaires a la réalisation des plots de contact
latéraux.
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(&) Lopm_  (b) 10 um

Figure II-7: Photographies au microscope optique en face avant d'un dispositif
employant une fente en dentelle : largeur de la membrane =2 pm, largeur de la
fente = 0,5 pm.

A T’issue de ce procédé de fabrication, des électrodes reposant sur des membranes de
2 um de largeur minimale, percées d’une fente de 0,5 um de largeur minimale furent
réalisées. C'est sur ces échantillons que vont étre montés les nanotubes.

Remarque : [’ensemble du procédé est détaillé de fagon exhaustive dans ['annexe C du
manuscril.

[1.3.2 Nanosoudure laser des nanotubes :

Membrane de
carbone

amorphe. Nanotube.

Fente de 100 pm x 0,5 pm.
Membrane

de Si,N,.

Contacts métalliques déposés
préalablement.

Figure II-8: Illustration du dépot des nanotubes. Initialement, les nanotubes sont
déposés sur une membrane de carbone amorphe. Un pulse laser focalisé va dans un
méme temps déchirer cette membrane et faire fondre les contacts. On peut ainsi former
une jonction métal-nanotube suspendu-métal.

Cette étape a été réalisée a I’Institut d’Electronique Fondamentale (IEF) a Orsay. Le
nanotube a connecter est disposé initialement sur une grille de microscope électronique et
aligné optiquement au-dessus de la fente sur laquelle on désire le déposer. Une impulsion
laser UV (laser eximéere a A = 248 nm) [Bosseboeuf 97] focalisée sur le tube déchire la grille,
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provoque la chute du tube en travers de la fente et induit simultanément la fusion locale des
contacts métalliques aux extrémités du tube: on réalise ainsi une microsoudure du nanotube a
chacune de ses extrémités de part et d’autre de la fente. Les parameétres optimisés pour cette
procédure sont une durée de pulse de 3 ns, une puissance de 10’ W/cm? (soit environ 2,5% de
sa puissance maximale), et une focalisation du laser sur quelques um” (entre 3 et 20). La
Figure II-8 schématise le principe de 1’expérience. Cette méthode permet une observation de
I’échantillon par microscopie électronique en transmission a haute résolution et une
caractérisation précise de ses parameétres structuraux (longueur, diametre, nombre de couches
pour un tube multiparoi) et de fagon ultime une détermination de son hélicité a partir du
diagramme de micro-diffraction.

Nanotube de

carbone
o > 0,5 pm

Contact\ métallique — . Al O,

X i

\ i

Or (200nm) / platine (3nm) ===
membrane Si,N, : i
> >2um

> 500 pm
Figure II-9: Coupe schématique d'une jonction métal - nanotube suspendu - métal.

Des images haute-résolution réalisées en microscopie électronique en transmission
(TEM) de deux tubes soudés a leurs deux extrémités, sont présentées sur la Figure II-10.

Figure II-10: Photographies TEM réalisées au Laboratoire de Physique des Solides a
Orsay, de tubes multi-parois déposés en travers de deux fentes rectangulaires (Largeur
des fentes = 580 nm).
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1.4 Modélisation et calcul de la réponse en fréquence du dispositif de filtrage
employant un nanotube vibrant

Le principe de fonctionnement du dispositif est similaire a celui des poutres vibrantes
présentées dans le paragraphe 11.2.1 [Cleland 96]. En effet, le nanotube suspendu entre les
deux électrodes métalliques latérales (configuration représentée sur la Figure I1-11) est plongé
dans un champ magnétique B constant dont 1’orientation est normale au plan du substrat. Puis
un courant /() est appliqué entre les deux plots, générant en combinaison avec le champ
magnétique, une force de Lorentz orientée selon le troisieme axe y. Cette force induit une
vibration latérale du nanotube qui, couplée au champ magnétique B, donne naissance a une
force électromotrice induite V(w) directement recueillie aux bornes des plots. Un coupleur
directif permet de séparer 1’onde incidente (courant /(w)) de I’onde réfléchie (tension V(w)).
On mesure ainsi la réponse en réflexion du filtre.

N
Coupleur

directif Partie analyseur de

R réseau
S
Tz ' :
Vl((L) RLi &
J
p

Figure II-11: Schéma détaillant la mesure en réflexion de la réponse en fréquence du
filtre : les résistances R, et R; représentent respectivement les impédances de sortie et
d’entrée présentées par I’analyseur de réseau (R, = R; = 50 Q).

I1.4.1 Détermination de la fréquence de résonance des nanotubes en fonction de leurs
dimensions :

Dans cette étude, on suppose que la morphologie du nanotube de carbone utilisé
comme partie vibrante du dispositif, est de type mono-feuillet. En conséquence, on symbolise
celui-ci par une poutre prismatique de section circulaire creuse d’épaisseur e petite devant le
rayon externe R. Cette poutre est encastrée aux deux extrémités et vibre en flexion latérale
(vibrations paralléles au substrat). Dans cette configuration, le moment quadratique /, par
rapport a 1’axe vertical est donné par I, = R’ et la surface 4 de la section des nanotubes
dans le plan Oxy équivaut a A=2xRe. En conséquence, on peut établir une expression du
premier mode f; de résonance en flexion de la poutre a partir de 1’hypothese de non-
déformation a I’effort tranchant émise par Euler-Bernoulli :

fant IE Equation II-1
2 L*\p
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ou L désigne la longueur de la poutre, £ son module de Young, et p sa masse
volumique. On constate que I’épaisseur de la couronne n’intervient pas dans cette expression
(valable a condition que e soit petit devant R). On considére que £ = 10' Pa [Salvetat 99], et
p=1,3 10’ kg/m’ conformément aux grandeurs mesurées par Reulet et co-auteurs [Reulet 00]
lors de la caractérisation des effets acousto-électriques sur des nanotubes de carbone. L
correspond directement a la largeur de la fente pratiquée dans la membrane dans le cas ou la
disposition du nanotube est telle que son axe longitudinal est perpendiculaire aux bords de la
fente. On se place dans cette configuration pour établir les résultats et le modéle suivants. La
Figure I1-12 présente I’évolution de la fréquence de résonance d’un nanotube en fonction de
la largeur de la fente pour différents rayons externes.

Premier mode de résonance en flexion

d'une poutre bi-encastrée de section
circulaire creuse (R =rayon externe)

H
—o—B:§nm

— «-R=10nm

LM

K
A
iy it -1 - G
i e S et L R R=20nm H

Module de Young E = 1072 Pa
masse volumigue = 1300 kg / mA3

0 0,5 1 1,5 2 25 3
Longueur L (um)

Figure II-12: Courbes de fréquence de résonance en fonction de la longueur L du
nanotube de carbone pour différentes valeurs de rayon externe R.

La valeur de la fréquence de résonance découlant de ce modéle est consignée dans le
Tableau II-1 pour les 5 valeurs précédemment établies du rayon externe, dans le cas
particulier ou la longueur du nanotube (largeur de la fente) vaut 580 nm (conformément aux
fentes présentées a la Figure 11-10).

Rayon externe R 5nm 7,5 nm 10 nm 15 nm 20 nm

Fréquence de résonance | 1,04 GHz | 1,56 GHz | 2,08 GHz | 3,11 GHz | 4,15 GHz
fi

Tableau II-1: Premier mode de résonance d'un nanotube suspendu, de 580 nm de long,
et pour différentes valeurs de son rayon externe R.

11.4.2 Estimation de la force électromotrice induite :

On se place dans I’hypothese d’un régime harmonique. On note . la pulsation du
courant d’excitation circulant dans le nanotube. En conséquence on établit la relation
I(w) =1, avec Iy I’amplitude du courant. Ce courant génére en combinaison avec le
champ magnétique B, une force de Lorentz, uniforme par unité de longueur, et dont la partie
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réelle est donnée par : f(z) = Ble ™ = f,e”. L’expression de cette force est réinjectée dans
la théorie d’Euler-Bernoulli, de sorte a établir I’équation dynamique du mouvement du

nanotube en réponse a la sollicitation transverse.

U U ot

pA " EI, P Joe Equation II-2

ou Ufz,t) désigne les déplacements transverses du nanotube en fonction de la position z
le long de son axe longitudinal. La solution de cette équation est déterminée a partir des
fonctions normales Uy,(z)e™™" décrivant la déformée du nanotube en flexion pour chaque
mode » de résonance. Dans le cas particulier d’une poutre bi-encastrée, et pour le premier
mode de résonance (n = 1), on obtient (cf. Chapitre 1) :

U(z) = L{cosh(klz) - cos(kyz) + o sinh(k,z) - sin(klz)]} , Equation II-3

avec k;L=4,73 et a; = 0,9825. Ainsi, lorsque la fréquence d’excitation f. est tres
proche du premier mode de résonance f;, les déplacements transverses du nanotube par
rapport a son axe neutre, sont établis par la relation suivante :

U(z,1) = AU, ()™, Equation 1I-4

A étant un coefficient adimensionnel propre au premier mode de résonance. Ce
coefficient, traduisant I’amplitude des vibrations, est déterminé comme suit :

L
1 1 7 .
A= 20 _{ JUi(2)dz = - "h Jo Equation II-5

32 2 . 2 2. ’
pAL W) — W, — i) 1 — W _’wlwc/Q pAL

avec 7, =0.8309, et O le coefficient de qualit¢ du résonateur. Dans ce modéle, A
dépend linéairement de I’amplitude f; de la force de Lorentz, et donc de celle du courant /y
circulant a travers le nanotube. Ce modéle n’est valable que dans le cas ol les amplitudes de
déplacements sont trés faibles, sans quoi apparaissent des non-linéarités mécaniques (équation
de Duffing) qui ne sont pas prises en compte dans ce développement.

Le mouvement de la poutre, en combinaison avec le champ magnétique constant B
génére une tension électromotrice V(w). Cette derniére correspond a la partie réelle de la
dérivée temporelle du flux magnétique :

L
4 _prU@n, it
Viw) -2 B{ 22 ds = -iw BALe -
, quation II-

: T 1,8’ it
—i - e
1-x" ~ix/Q of pA

N ) . . N . ., , .
oll x=—<. Ainsi, a condition que le facteur de qualit¢é (0 du résonateur soit
oy

suffisamment important, on constate que 1’amplitude de la tension V(w) recueillie est
maximale pour une fréquence d’excitation f, trés proche de la fréquence fondamentale de
résonance f; du nanotube. D’autre part, il apparait que cette tension électromotrice a une
dépendance quadratique sur la valeur du champ magnétique B et dépend linéairement de
I’amplitude du courant /.
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On suppose que la caractérisation du dispositif a lieu dans un niveau de vide inférieur
4 107 Torr, seuil de pression a partir duquel I’amortissement de 1’air est négligeable, et ou
prédominent les mécanismes de dissipation par les ancrages, et la dissipation thermoélastique.
En regard des valeurs de coefficient qualité recueillies dans la littérature [Cleland 96, & +00,
Mohanty +02, Huang +03], on prend comme hypothése que le facteur de qualité du dispositif
est compris entre 500 et 10°. Les courbes suivantes correspondent a I’amplitude de la force
électromotrice induite, attendue pour un nanotube de 580 nm, et une épaisseur de 1 nm.
Plusieurs cas de figure sont déclinés, afin d’analyser I’incidence de chaque paramétre sur la
tension mesurée.

a)12 l b) 120 B=5Tesla, | =1mA, —
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Figure I1-13: Force électromotrice induite V(%) en fonction du rapport x=f./ fi, tel que

f1=1,04 GHz (nanotube de S nm de rayon externe et 1 nm d’épaisseur) et /,=1 mA. a)

Tracé de V(x) pour différentes valeurs du champ magnétique B, pour 0=500. b) Tracé
de V(x) pour différentes valeurs du coefficient de qualité Q, et pour B=5 Tesla.
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Figure 11-14: Force électromotrice induite a la résonance (f. = f;), en fonction de
I’amplitude du courant J, (en mA), pour un champ magnétique B=5 Tesla. a) Tracé de
V{fi = 1,04 GHz), pour différentes valeurs du coefficient de qualité Q. b) Tracé de V(f))

pour différentes valeurs du rayon externe R du nanotube (correspondant a des

fréquences de résonance consignées dans le Tableau I1-1).
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On constate que I’on peut atteindre au mieux (i.e. sans tenir compte des pertes par
insertion, ni des couplages éventuels qui peuvent interférer avec le signal a mesurer), un
niveau de signal de —72,6 dB a la résonance (pour 0=10000, /,=1mA, B=7Tesla, et
f1 = 1,04 GHz). De plus, cette amplitude maximale se dégrade & mesure que la fréquence de
résonance diminue. Il est donc important de maximiser le couple (I, B), pour conserver un
niveau de tension tolérable en sortie. Enfin, il est souhaitable, avant 1’étage de mesure,
d’insérer un étage d’amplification en tension, suivi d’un €tage « buffer » d’adaptation en
sortie a 50 Q (tous deux présentant une fréquence de coupure compatible avec la fréquence
centrale du dispositif), placés dans un boitier a part de la chambre de test de sorte a éviter les
problémes de compatibilité électromagnétique.
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III Résonateur nano-électromécanique, basé sur une détection
tunnel du courant motionel, et employant des actionneurs SDA
intégrés pour le nano-positionnement des électrodes

Le but de cette partie est la présentation succincte d’une étude prospective relative aux
résonateurs RF, basée sur une détection tunnel [Binnig 1982] du courant motionel et est le
fruit d’une collaboration entre le Fujita Laboratory de I’Université de Tokyo et 1’équipe
microsystémes silicium de 'IEMN. Le prototype qui est proposé ici constitue en effet une
solution possible au probléme de détection du courant motionel survenant dans les systémes
employant une transduction capacitive, a mesure que la fréquence centrale du filtre augmente
(cf. chapitre 1). En effet, la détection tunnel permet d’accroitre la sensibilité en sortie du filtre
en comparaison d’une détection capacitive [Haronian 95], du fait de la dépendance
exponentielle du courant tunnel a I’égard de la distance de séparation.

Le systeme est composé de plusieurs éléments distincts :

=> Un résonateur nanomécanique, congu de sorte a atteindre la gamme de fréquences
RF visée (0,8-2,4 GHz). 11 peut s’agir d’une lame, d’une pointe (cf. chapitre 1), voire d’une
toute autre configuration, et / ou d’un autre matériau structurel que le silicium mono-cristallin.

= Deux électrodes disposées de part et d’autre du résonateur (I’une dédiée a
I’excitation, et I’autre 4 la détection du signal). L’électrode d’excitation doit permettre la mise
en vibration du résonateur par couplage électrostatique. Un entrefer de ’ordre de quelques
dizaines de nanomeétres, et une surface maximale des armatures, sont requis afin de maximiser
I’efficacité de transduction. L’électrode de détection consiste en une pointe trés effilée. Sa
distance de séparation avec le résonateur doit étre inférieure 2 1 nm afin de permettre une
détection tunnel de son mouvement.

=> Un systéme composé d’actionneurs électrostatiques type SDA [Akiyama 93, 97|,
couplé a un systéme de réduction de déplacement. L.’ensemble doit permettre le nano-
positionnement des deux électrodes, ou de 1’¢lectrode de détection par rapport au résonateur
central. Le mouvement des actionneurs est guidé par un systéme de glissiéres. Un systeme de
verrouillage mécanique [Quévy +02] doit figer la position des actionneurs une fois le
rapprochement effectué. On peut imaginer également un actionneur en forme de peigne
interdigité permettant d’assurer cette fonction de nano-positionnement [Mita +02].

La Figure I1I-1 illustre le principe du dispositif.
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4 Principe du réducteur de déplacement

. Actionneurs SDA
M

ouvement

Figure I1I-1: Schéma illustrant le principe du dispositif proposé.

Le systéeme de nano-positionnement basé sur les actionneurs SDA doit rapprocher
I"électrode de détection du résonateur de sorte a atteindre une distance de séparation inférieure
a 1 nm. Une fois cette opération réalisée, I’actionnement du train de SDA est stoppé. Un
ancrage mécanique permet la limitation de leur déplacement. Le résonateur est alors polarisé a
tension constante. La combinaison de cette tension avec le signal d’excitation appliqué a
I’électrode d’entrée, va permettre la mise en vibration du résonateur par couplage
électrostatique. Les amplitudes de déplacement de ce dernier sont maximales lorsque la
fréquence du signal d’entrée coincide avec sa fréquence de résonance mécanique. Cependant,
il faut s’assurer que les amplitudes maximales soient de 1’ordre de 1’angstrom et éviter
I’impact entre le résonateur et la pointe tunnel.

L’avantage majeur d’une détection tunnel repose sur une amélioration conséquente de
la sensibilité [Haronian 95] de détection en sortie du filtre. On rappelle que le courant tunnel
varie comme une exponentielle décroissante du produit (hauteur de la barriere tunnel) fois (la
distance de séparation entre le résonateur et la pointe tunnel) [McCord 98, Liu 98, +01] :

I, xVy xexp(—a,ﬁx,g) Equation I1-1

ou V3 est la différence de potentiel entre le résonateur et la pointe tunnel (/3 = tension
de polarisation continue du résonateur), oy est une constante (a; = 1,025 en AleV™), et X la
distance de séparation entre 1’apex de la pointe et le résonateur (on rappelle que x,, doit étre
inférieure a 1 nm pour permettre [’apparition d’un courant tunnel). Quant au terme ¢, il
représente « la hauteur moyenne de la barriére de potentiel », quantité dépendant de nombreux
parametres tels que les travaux de sortie de la pointe et du matériau constituant le résonateur
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ou le recouvrant (s’il s’agit d’un multicouche), la polarisation appliquée, la largeur de bande
interdite et la permittivité du milieu interfacial. Pour établir un ordre de grandeur, dans le cas
des métaux tels que 1’or, ’argent, I’aluminium, la hauteur de barriére est de 1’ordre de 4eV
[Formenko 66], se traduisant en une augmentation du courant tunnel d’un facteur 10, si
I’amplitude du résonateur est d’un angstrom. Ainsi, la courbe de la Figure I11-2 illustre, pour
une tension de polarisation V'3 donnée, 1’évolution du rapport entre le courant tunnel nominal
(i.e. lorsque x,, = 1 nm) et le courant tunnel pour une distance de séparation x,; donnée (tel

que 0,65 nm< x,g <1 nm).
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Figure III-2: Rapport entre le courant tunnel nominal (x, =1 nm) et le courant tunnel
pour une distance de séparation x,, donnée (la hauteur de la barriére tunnel est fixée a
4eV).
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IV  Nano-préhenseur a surface adaptative

En s’appuyant sur les études en rapport avec la stiction développées dans le troisiéme
chapitre du manuscrit, un démonstrateur est actuellement en cours de fabrication, dont le but
est la nano-préhension d’échantillons biologiques (cellules, membranes naturelles ou de
culture) pour permettre notamment la caractérisation de leurs propriétés micro-mécaniques
(élasticité, viscosité, plasticité). Ce projet s’inscrit dans le cadre de la recherche de nouvelles
méthodes et d’instruments micro-robotiques pour la télé-manipulation physique de micro-
objets et est le fruit d’une collaboration entre 'TEMN et le Laboratoire de Robotique de Paris
de I’Universit¢ Paris 6 (LRP). Il s’agit de concevoir un systéme de télé-micromanipulation &
tres haute sensibilité (permettant de ressentir des interactions a I’échelle du micro-newton) et
trés haute résolution (nanometre). L’étude s’appuie sur les forces d’adhésion intersurfaciques
et notamment leur dépendance a 1’égard de la géométrie des surfaces en interaction, pour
dissocier les phases de saisie et de dépose d’un objet de taille micrométrique. Dans un premier
temps, la configuration et le fonctionnement du dispositif sont présentés brievement, suivis
d’une description détaillée du procédé de fabrication technologique qui a été retenu.

1V.1 Présentation du dispositif

L’idée du projet est de concevoir un dispositif de préhension disposant d'une surface
de contact adaptative [Rollot +00] : lors de la saisie, elle est importante et doit €tre réduite
pour la phase de dépose.

Le dispositif est scindé en deux éléments distincts ayant chacun une fonctionnalité
différente. Le premier correspond a une plaque ou poutre encastrée-libre suspendue au-dessus
d’une électrode enterrée. Une couche d’un matériau a déterminer recouvrera localement la
poutre afin d’accroitre 1’énergie d’adhésion avec 1’objet a saisir et ne fonctionnaliser que cette
partie de la poutre. Il s’agit de I’élément de saisie du préhenseur. A cet endroit, cing trous
circulaires percent localement la poutre, mettant & jour pour chacun d’entre eux I’apex d’une
nanopointe de silicium. En appliquant une différence de potentiel entre 1’électrode enterrée et
la poutre, cette derniére se défléchit vers le substrat, et ’extrémité des pointes passe alors a
travers les trous, et vient au contact de 1’objet. L.a phase de dépose a lieu, du fait de la
diminution concomitante des surfaces d’adhésion. La Figure [V-1 illustre le principe de
fonctionnement du dispositif. Une détection par couplage capacitif (par I’intermédiaire d’une
seconde électrode enterrée qui n’est pas représentée sur le schéma de la Figure IV-1) doit
permettre le contréle de la distance de séparation entre le substrat et la poutre de saisie et un
asservissement sur le positionnement vertical de cette derniére.
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a) Phase de saisic Zone de saisie = couche fonctionnelle

Electrode enterrée anopointes
b) Phase de dépose

|

Figure IV-1: Illustration du nanopréhenseur a surface adaptative. (a) L'objet est en
contact avec la surface de saisie caractérisée globalement par une géométrie planaire.
(b) L’attraction électrostatique de la poutre vers I’électrode enterrée permet le
dessaisissement de I’objet du fait de son contact avec I’extrémité effilée des nanopointes
(géométrie sphérique) et de la diminution de I’aire de contact.

1IV.2 Procédé de micro-usinage de surface du nano-préhenseur a surface
adaptative

Le procédé de fabrication débute par un nettoyage du substrat (silicium orienté (100))
dans un bain Pirhafia et une solution de BE 7 :1, suivi par I’enduction d’un bicouche constitué
de deux résines électroniques positives (COPO EL 13 % et PMMA 8.5). Une étape d’écriture
¢électronique permet de définir des motifs circulaires de 5 um de diamétre dans le bicouche
(Figure IV-2 a). On réalise ensuite une évaporation d’une couche de nickel (100 nm). Ce
dépot est suivi par I’opération de lift-off du bicouche électronique. On obtient alors des
disques de nickel de 5 um de diametre (Figure [V-2 b), lesquels serviront de masque a
I’occasion de la gravure des piédestaux de silicium. Celle-ci est réalisée dans un bati de
gravure RIE, a I’aide d’un plasma a base de SFs / O, / CHF; (ou N»). Le temps de gravure est
ajusté en fonction de la vitesse d’attaque latérale et verticale calibrées selon les paramétres du
plasma employé (cf. procédé de fabrication du filtre a base de pointe dans le chapitre 1). A
I’issue de cette étape, le masque de nickel est gravé en plongeant 1’échantillon dans un bain
Pirhafia (Figure [V-2 ¢) ; la durée de I’attaque est fixée par la fin de la réaction exothermique).
Ensuite, on opere une série de cycles d’oxydation thermique (réalisée en ambiance seche a
1100°C) et gravure chimique de 1’oxyde (solution BE 7 :1). Le nombre des cycles est fixé par
I’obtention de pointes de silicium suffisamment effilées a I’apex. Au dernier cycle, I’oxyde
thermique est conservé (Figure [V-2 d) et sert a protéger les pointes des étapes de gravure RIE
ultérieures.
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) Enduction + écriture résine électronique: ) Evaporation Nickel (100 nm) + procédé
lift-off (immersion bain acétone)

Bicouche Copo EL 13% et PMMA 8.57
N\,

) Gravure RIE silicium + gravure chimique  ¢) Oxydation thermique: effilage pointes
du masque de Nickel (Bain pirhana)

Figure IV-2: Illustration des étapes de fabrication des pointes.

Figure IV-3: Photographies MEB de I’ensemble des cinq pointes de silicium d’un
dispositif de préhension. Paramétres de la gravure RIE du silicium : SF, (15 sccm), O,
(10 scem), Nz (10 seem), 55 Watts, et 25 mTorr. (a) Aprés 25 min de gravure. (b) Aprés
1 heure 40 min de gravure RIE + nettoyage du masque de nickel dans un bain Pirhana.

Le procédé de fabrication du dispositif se poursuit par une étape de photolithographie
et de développement d’une résine positive AZ1518 (ayant subi préalablement un traitement de
surface a I’AZ326). Le masque optique utilisé correspond au niveau relatif a la fabrication des
¢lectrodes d’actionnement (Figure V-4 a). On proceéde ensuite a la pulvérisation cathodique
d’une fine couche de nickel (50 nm d’épaisseur). L immersion de 1’échantillon dans un bain
d’acétone (agitation assistée par des ultrasons) permet le lift-off de la couche de nickel aux
endroits ou la résine n’a pas €té exposée. Finalement, la couche de nickel recouvre localement
I’oxyde thermique a I’emplacement des pointes (Figure IV-4 b). Les motifs de nickel sont
ensuite transférés par gravure RIE dans I’oxyde par des gaz fluorés (CHF3/CF,). A Iissue de
cette étape, le masque de nickel est gravé chimiquement a 1’aide d’une solution Pirhafia
(Figure IV-4 ¢). On dépose ensuite une couche de 100 nm de nitrure faiblement contraint (ou
nitrure enrichi en silicium SixNy) par voie LPCVD. Cette couche doit permettre 1’isolation
entre le substrat et les futures électrodes d’actionnement. Celles-ci sont réalisées en
polysilicium (d’une épaisseur de 200 nm). D un point de vue fonctionnel, il est indispensable
de minimiser la résistivité des électrodes. Il s’agit donc d’un polysilicium fortement dopé au
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phosphore par un procédé de dépot LPCVD in situ réalisé a 700°C (ajout de phosphine). Pour
¢éviter la croissance de cristallites sur des sites de nucléation favorisée par les rugosités de
surface provenant des étapes précédentes, il est nécessaire de réaliser ce dépot a pression
minimale (100 mTorr typiquement) [Mura 96, Quévy +02]. Enfin, on dépose a nouveau
100 nm de nitrure faiblement contraint par voie LPCVD (Figure IV-4 d). Cette derniere
couche doit servir a isoler les €électrodes d’actionnement de la future poutre de saisie.

Phololllhogl aphie résine positive AZI518 )Pulvérisation cathodique Nickel (50 nm) +
+ traitement surface AZ1518 procédé lift-oft (immersion bain acétone)

Délnih masque
Qime niveau

_A__/L

Deépot LPCVD: Si N, (100 nm)

(yrd\ ure RIE oxyde + gravure chimique du  d) + polysilicium dopc in situ
masque de Nickel (Bain pirhana) (200 nm) + Sl N (100 nm)

Figure IV-4: Détails du procédé de fabrication. Protection des pointes et dépot du tri-
couche pour la formation des électrodes d'actionnement.

On opére ensuite une étape de photolithographie (résine positive AZ1518)
correspondant de nouveau au 2™ niveau de masque (Figure IV-5 a). Les motifs ainsi définis
sont transférés dans le tri-couche SiiN, /Polysilicium / SiNy par une gravure RIE. Les
résidus de résine sont alors gravés en effectuant un plasma O, (Figure IV-5 b et photos MEB
de la Figure [V-6). Cette étape est suivie par I’attaque chimique dans une solution de BE 7 :1
de I’oxyde thermique recouvrant les pointes. On obtient, a ce stade du procédé, les électrodes
d’actionnement structurées, la base de ce qui constituera les plots d’encastrement des poutres
de saisie, et enfin les pointes qui seront employées pour la phase de dépose du dispositif. On
réalise ensuite le dépot du matériau sacrificiel. En 1’occurrence, il s’agit d’un oxyde de
silicium basse température (procédé LTO"), dont I’épaisseur est ajustée afin d’encapsuler
completement les pointes (la surface du LTO doit dépasser légerement [’apex des pointes)
(Figure IV-5 ¢). Il se forme alors des demi-spheres de LTO ) I’emplacement des pointes. On
procede a I’enduction d’une résine « €paisse » type AZ4562 que 1’on laisse fluer, suivie de sa
photolithographie correspondant au 3™ niveau de masque (Figure V-5 d).

"LTO: Low Temperature Oxide
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a) Photolithographie résine positive AZ1518 b) Gravure RIE Si N, + Poly + Si N+
c 3

+ traitement surface AZ1518 nettoyage O, résidus résine

¢) Gravure BE 7:1 oxyde thermique + dépdt d) Enduction résine épaisse AZ4562
LTO (couche sacrificielle) (fluage) + photolithographie

LTO

/

Détails masque
Jidme piyeay

Figure IV-5: Etapes de structuration des électrodes d'actionnement et dépot de la
couche sacrificielle.

x2000 — — r 10KV
ur N e wv sk IEMN

Figure IV-6: Photographies MEB. (a) Pointes du préhenseur encore recouvertes d’un
oxyde thermique, aprés structuration des électrodes d’actionnement. (b) Zoom sur deux
de ces pointes.

Une étape de gravure RIE (gaz fluorés CHF; / CF;) du LTO et du nitrure SiyN, permet
de réaliser des ouvertures au niveau de la couche de polysilicium dopé in situ. Les résidus de
résine AZ4562 sont retirés dans un plasma O, (Figure [V-7 a). On effectue un dépot conforme
par LPCVD d’une couche de polysilicium de 1 um d’épaisseur. La qualité structurelle de ce
matériau est critique puisqu’il servira de matériau constitutif des poutres de saisie. Par
conséquent, on préfere une méthode de dopage du polysilicium par diffusion, plutdt qu'un
dopage par implantation ionique générant des défauts dans la couche structurelle, ou encore
un dépot de polysilicium dopé in situ. Pour ce faire, on réalise ensuite un prédépot d’une
couche superficielle d’oxyde de silicium riche en phosphore, le phosphosilicate glass (PSG),
dont on fait exodiffuser les dopants par recuit thermique a 1000°C pendant une heure (Figure
IV-7 b). La couche de PSG est alors gravée chimiquement dans une solution de BE 7 :1. Une
étape de photolithographie d’une résine épaisse AZ4562 est de nouveau effectuée (3™
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niveau, Figure 1V-7 c¢), puis on procede au lift-off d’une couche de nickel de 85 nm
d’épaisseur préalablement déposée par pulvérisation cathodique. La couche de nickel
recouvre localement le polysilicium dopé par diffusion (matériau structurel 2) a
I’emplacement de ce qui constituera les plots d’encastrement des futures poutres de saisie
(Figure IV-7 d).

3) Gravure RIE LTO + Si N, + b) = = Dépét Polysilicium non dopé +
nettoyage O, résidus résines pye
AZ4562

\ ¢ PSG + recuit (diffusion agents
dopants)

PSG(

~ Enduction résine épaisse AZ4562 (fluage)
c) + photolithographie (3i¢éme niveau)
Pulvénsation cathodique
Nickel (85 nm) + procédé
lift-off

Figure IV-7: Dépot du matériau structurel 2 et protection des plots d’encastrement.

L’ensemble est recouvert d’une couche épaisse de résine AZ4562, que 1’on laisse
fluer, permettant une planarisation préliminaire de la surface de la tranche (Figure V-8 a).
Cette résine est ensuite gravée par plasma O,, de telle sorte que la partie supérieure du relief
de la couche de polysilicium dopé par diffusion soit exposée, tout en gardant protégée sa
partie inférieure. La planarisation du second matériau structurel est achevée par une gravure
isotrope réalisée dans un plasma a base de SFs, permettant d’enlever le polysilicium qui se
trouvait au-dessus de la demi-sphere de LTO (Figure IV-8 b). Apres nettoyage des résidus
d’AZ4562, on réalise la photolithographie d’une nouvelle résine AZ1518 (ayant subi un
traitement de surface). Ce niveau correspond au masque permettant la structuration des
poutres de saisie (Figure [V-8 ¢). On procéde a la pulvérisation et au lift-off d’une fine couche
de nickel (50 nm). Les motifs sont ainsi transférés par RIE dans la couche de polysilicium
permettant la structuration des poutres de saisie (Figure [V-8 d). Les étapes qui sont décrites
dans la suite n’ont pas encore été réalisées au moment de la rédaction du manuscrit, et
constituent la fin envisagée du procéd¢ de micro-usinage du dispositif.
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Enduction résine épaiss 4562 (fl
a) MRctan wsiu Cpainic AZ (fluage) b) Gravure RIE SF (résine + poly): détection

sur couche Polysilicium.

Pulvénsation Nickel + lift-off (immersion
ain acétone) + gravure RIE Poly

c) Résine AZ1518 + traitement surface +  d)
photolithographie
\Structuration des poutres de saisie

Détails masque

Figure IV-8: Planarisation du matériau structurel 2 et structuration des poutres de
saisie.

Le masque de nickel est gravé chimiquement dans une solution de BE 7 :1 a la suite de
la structuration des poutres de saisie (Figure [V-9 a). L étape qui suit est optionnelle et vise a
fonctionnaliser une partie de la surface des poutres. Pour ce faire, on prévoit de déposer un
matériau, dont le choix n’est pas encore déterming, par pulvérisation ou évaporation, apres
avoir photolithographier une résine optique (5™ niveau) suffisamment épaisse afin de
recouvrir I"aire des plots d’encastrement (Figure IV-9 b). L’étape suivante repose sur le lift-
off du matériau déposé (Figure IV-9 c). On opére une nouvelle photolithographie (6™ et
dernier niveau de masque) d’une résine AZ4562, afin de définir des ouvertures a
I’emplacement des plots et lignes d’acces pour la polarisation des électrodes d’actionnement
(Figure 1V-9 d). Une gravure RIE (gaz fluorés CHF3; / CF,) de la couche de LTO et du nitrure
SixNy permet de découvrir la couche de polysilicium dopé in situ. Les résidus de résine
AZA4562 sont ensuite retirés dans un plasma oxygéne (Figure IV-9 e). Finalement, le 2™
matériau structurel est libéré par gravure humide dans une solution d’acide fluorhydrique
tamponnée (BE 7 :1). Cette étape est controlée en temps afin de conserver les plots
d’encastrement et électrodes d’actionnement solidaires du substrat, en limitant la gravure
latérale de la couche de nitrure Si\Ny (bien que sa vitesse d’attaque soit quasiment nulle dans
le BE 7 :1). L’échantillon est ensuite rincé successivement a l’eau dé-ionisée et a
I’isopropanol avant d’étre séché au CO; super critique.

223



Chapitre 4 - Perspectives.

Etape optionnelle: photolithographie résine
Epak 1 piveau pour fonctionnaliser
y la poutre de saisie

a) gravure chimique du masque de b)
Nickel (Bain pirhana)

a déterminer + lift-oft

Représentation selon cet axe de coupe

0 Gravure Oxyde BE 7:1 + immersion alcool

€) Gravure RIE oxyde + nitrure Si N, + "
ravure st oot B IPA + séchage CO, super critique.

nettoyage O, résidus résine .

Figure IV-9: Fonctionnalisation d’une partie de la surface des poutres de saisie,
ouverture au niveau des plots de polarisation, et gravure de la couche sacrificielle.

Remarque : I ’ensemble du procédé est détaillé de fagon exhaustive dans ['annexe D du
manuscrit.
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\% Conclusion

Dans ce chapitre, sont présentés les perspectives et travaux en cours de développement
associés aux différentes études qui ont été détaillées dans les chapitres précédents.

L’utilisation d’un nanotube de carbone suspendu en tant que résonateur mécanique
pour des applications de filtrage est au cceur de la premiere partie. Le principe de
fonctionnement du dispositif repose sur une transduction magnétostatique tant pour
’excitation du résonateur que pour la détection de ses amplitudes de vibration. La technologie
de fabrication du dispositif ainsi qu’un modele théorique permettant de prévoir sa réponse en
transmission ont ét¢ présentés. Le procédé de fabrication a nécessité des étapes de micro-
usinage de surface combinées a I’'usinage de volume du silicium massif, ainsi que des étapes
de lithographie électronique. Au final, des plots d’or reposant sur des membranes en nitrure
enrichi en silicium de 2 pm de largeur minimale, percées d’une fente de 0,5 um de largeur
minimale, ont été réalisées. Les nanotubes ont été ensuite déposés en travers des fentes par
une technique de nanosoudure laser. Etant donné les dimensions des nanotubes ainsi que
celles des fentes, la fréquence de résonance mécanique attendue des nanotubes suspendus
devrait atteindre le GHz. Cette étude doit bientO6t se concrétiser par les premiéres
caractérisations des dispositifs. Les tests devraient permettre de déterminer précisément les
propriétés mécaniques des nanotubes déposés, et enfin de démontrer une application de
filtrage électromécanique dans la gamme RF.

La deuxiéme partie du chapitre présente une étude exploratoire concernant la
réalisation d’un dispositif bas¢ sur une excitation électrostatique d’un résonateur mécanique et
une détection tunnel de ses amplitudes de vibrations. Le bénéfice de la détection tunnel plutot
qu’une détection par couplage capacitif, réside dans I’accroissement du courant détecté pour
une méme amplitude de vibration donnée. L’application visée concerne a nouveau le filtrage
dans la gamme RF, et le traitement de signal pour la téléphonie mobile. D autre part, en
dissociant le mode d’excitation du mode de détection, on diminue les difficultés de
caractérisation associées aux résonateurs électromécaniques a transduction capacitive du fait
de I’augmentation du couplage capacitif direct avec la fréquence centrale du filtre.

La derniére partie est consacrée a la réalisation d’un démonstrateur destiné a la
manipulation d’objets de taille micro- voire nanométrique. Il s’agit d’un dispositif de nano-
préhension a surface adaptative. Celui-ci est constitué d’une poutre mobile, qui peut étre
actionnée verticalement par couplage électrostatique, et de cinq nanopointes de silicium fixes
et usinées dans le substrat. Un matériau doit recouvrir une partie de la poutre afin d’accroitre
localement 1’adhésion entre celle-ci et 1’objet & manipuler. La surface ainsi fonctionnalisée de
la poutre et les nanopointes constituent respectivement les organes de saisie et de dépose du
dispositif. En effet, on tire profit de la diminution des forces d’adhésion avec 1’aire de la
surface de contact pour dissocier la phase de saisie et la phase de dépose : lors de la saisie,
I’objet est collé a la surface fonctionnalisée de la poutre (géométrie planaire) ; la dépose se
traduit en une déflexion de la poutre vers le substrat, permettant le dessaisissement de 1’objet
qui se trouve alors en contact avec I’extrémité acérée (géométrie sphérique) des nanopointes.
Le procédé de micro-usinage associé au dispositif est détaillé dans cette partie et sa
fabrication est pratiquement achevée. En termes d’applications possibles, le dispositif final
devrait constituer une alternative aux outils de manipulation de nano-objets dérivés des
techniques de microscopie a force atomique [Thelander +02]. D’autre part, la caractérisation
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des propriétés micro-mécaniques et rhéologiques (élasticité, viscosité, plasticité)
d’échantillons biologiques (cellules, membranes naturelles ou de culture) est envisageable du
fait de la haute résolution en force et en déplacement (actionnement électrostatique pour la
déflexion de la poutre et asservissement par couplage capacitif).
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Conclusion générale

Le travail présenté dans ce manuscrit s’intéresse a I’intégration, et la caractérisation
physique de nanostructures pour les technologies de 1’information et de la communication. Il
a permis d’aborder les techniques de fabrication par procédé de micro-usinage de surface, la
modélisation des forces intersurfaciques et de I’oxydation thermique, et la conception de
résonateurs ¢lectromécaniques pour la téléphonie mobile.

La premiere partie a porté sur la conception et la fabrication de résonateurs
¢lectromécaniques a transduction capacitive pour des applications de filtrage dans les
radiofréquences (0,8-2.4 GHz). Pour atteindre de telles spécifications, la démarche adoptée
consista a utiliser les outils de lithographie électronique disponibles 8 'IEMN pour réduire au
maximum les dimensions des parties vibrantes. Deux types de dispositifs ont ainsi été
réalisés. Dans les deux cas, le résonateur est excité dans un mode de flexion latérale, et un
entrefer de largeur nanométrique (inférieur & 50 nm) est requis afin de garantir une efficacité
de transduction suffisamment élevée. Le premier dispositif repose sur Putilisation de
I’extrémité d’une pointe de silicium en tant partie vibrante, et le second emploie une lame
encastrée a sa base. Dans la premiére configuration, le recours a une étape de lithographie
électronique était indispensable pour la définition et le positionnement des électrodes latérales
par rapport au résonateur. Cette phase d’alignement particuliérement délicate a mis en lumiere
la nécessité de préserver, dés leur fabrication, les marques d’alignement électronique de la
totalité des étapes technologiques associées au dispositif en lui-méme. Ce verrou
technologique a été contourné dans le cadre du second type de dispositif. En effet, dans ce
cas, les électrodes latérales en polysilicium étaient définies par photolithographie classique, et
auto-alignées par rapport au résonateur grace a un procédé de planarisation basé sur
I’enduction et le fluage d’une résine €paisse, suivis d’une gravure RIE permettant la
séparation, au sommet des lames, du second niveau structurel. L’obtention d’une largeur
d’entrefer inférieure a 30 nm a été possible avec ce procédé. La caractérisation en
transmission directe réalisée sur des dispositifs avec une fréquence de résonance attendue aux
alentours de 1,05 GHz, a permis ’observation de pics d’atténuation (résonance paralléle)
centrés sur 1,12 GHz, et associés a un coefficient de qualité maximal de 4300. La résonance
série associée au comportement « motionel » du résonateur n’a pourtant pu étre clairement
observée, du fait d’un niveau de couplage capacitif direct élevé masquant le courant motionel.
Pour réduire ce couplage, il était nécessaire d’accroitre le niveau de tension de polarisation
continue appliquée, amenant le résonateur dans un régime de non-linéarité mécanique, et
empéchant toute mesure fiable du facteur de qualité de la résonance série. Une méthode de
mesure indirecte basée sur la non-linéarité des transducteurs capacitifs est proposée a la fin du
chapitre, et constitue une solution possible quant a la caractérisation en hautes fréquences des
résonateurs €électromécaniques a transduction capacitive.

La réalisation d’un filtre nano-électromécanique & base de pointe vibrante a ouvert la
voie a des axes de recherche connexes, dont celui qui fait I’objet du deuxi¢me chapitre du
manuscrit. En "occurrence, il s’agit d’un modé¢le analytique du mécanisme d’oxydation
thermique et d’effilage de pointes en silicium. Ce modele intégre les effets des contraintes
mécaniques sur la cinétique d’oxydation, et inclut un modele de fluide purement visqueux
pour décrire le comportement rhéologique de la silice. D’autre part, une technique de sous-
relaxation a été mise en ceuvre afin de garantir la stabilité numérique de 1’algorithme de
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résolution du probleme. Le modele a été validé expérimentalement pour des oxydations
thermiques en ambiance séche, et des températures de 1000 et 1100°C (pour lesquelles la
composante ¢lastique de la silice n’intervient pas).

Le troisiéme chapitre est consacré au phénomene indésirable a priori qu’est la stiction.
Dans un premier temps, il s’agissait d’établir la distribution spatiale des forces
intersurfaciques survenant entre 1’apex d’une nanopointe de silicium et la pointe d’un
cantilever AFM. Ainsi, une force d’adhésion maximale de 1’ordre 470 nN a été établie pour
des mesures réalisées a pression et température ambiante. La motivation de cette étude
reposait sur la volonté de s’affranchir de la stiction qui peut apparaitre a la fin du procédé de
fabrication du filtre a base de pointe vibrante (au moment de la gravure de la couche
sacrificielle), voire au cours de son fonctionnement. Compte tenu de la valeur maximale
extraite des forces d’adhésion, un modé¢le analytique conclut I’étude, permettant le
dimensionnement de la couche sacrificielle en fonction de la fréquence centrale visée du filtre
(employant le méme type de nanopointe que celle utilisée au cours des mesures). Dans la
seconde ¢étude en rapport avec la stiction, les forces d’adhésion intersurfaciques sont utilisées
afin d’opérer intentionnellement un lien irréversible entre des structures libérées initialement
du substrat et ce dernier. Ce travail de recherche a été mené dans le cadre de techniques
d’auto-assemblage tridimensionnel de structures en film mince (plateau, miroir...), a I’aide
d’actionneurs intégrés SDA. Plus spécifiquement, il s’agissait de proposer une alternative aux
systemes de fixation par serrage mécanique. Ainsi, un modele de conception a été développé,
afin de déterminer un dimensionnement spécifique des structures (SDA, poutres de support)
pour lequel le verrouillage de la structure assemblée était contrdlé et garanti par des effets
tribologiques. Ce modele a été validé expérimentalement, et la stiction des SDA et de leurs
poutres de jonction était suffisante pour maintenir la position d’équilibre d’un plateau rotatif
¢levé au-dessus du substrat.

Le dernier chapitre de ce document expose les perspectives et travaux en rapport avec
les sujets d’étude développés dans les chapitres précédents. Ainsi, le premier travail concerne
la réalisation d’un dispositif de filtrage électromécanique a transduction magnétostatique. En
I’occurrence, la partie vibrante du dispositif consiste en un nanotube de carbone suspendu en
travers d’une fente qui perce une membrane en film mince (nitrure de silicium). Le procédé
de fabrication complet du démonstrateur est présenté, ainsi qu’un modele permettant la
simulation de la réponse en transmission du dispositif. La seconde étude est consacrée a la
présentation d’un dispositif de filtrage électromécanique basé sur une détection tunnel du
courant motionel. Enfin, la troisieme et derni¢re étude en cours repose sur la réalisation d’un
nano-préhenseur a surface adaptative. Ce dispositif permet d’effectuer distinctement une
saisie et une dépose d’un objet de taille micro- ou nanométrique, en s’appuyant sur la
dépendance des forces d’adhésion entre surfaces a I’égard de la géométrie du contact. Le
démonstrateur intégre une poutre (dont la surface est fonctionnalisée) comme organe de
saisie, et les extrémités effilées de cinq pointes en silicium comme organe de dépose. La
technologie de fabrication du dispositif est détaillée dans cette partie.
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ANNEXE A : Procédé de fabrication du filtre nano-
¢lectromécanique a base de nanopointe vibrante

1 Détails des niveaux de masques

Figure 1 : Superposition des différents niveaux de masque correspondant au procédé de
fabrication retenu. Réticule élémentaire => 24 cellules dédiées au dispositif de filtrage, 1
cellule contenant les motifs d’alignement.

Le réticule élémentaire est divisé en plusieurs cellules, chacune d’entre elles
comportant un ou 10 disques (voire 2™ niveau), selon que le dispositif final soit composé d’un
seul ou plusieurs résonateurs (pointes vibrantes) en parallele. Dans les deux cas, a chaque
cellule est alloué un diametre de disque fixe : de 0.6 um a 4 um. La configuration employant
les disques en parallele a deux buts : investiguer les effets de la dispersion géométrique
émanant de I’enchainement des étapes technologiques, sur la fréquence de résonance des
résonateurs qui sont a priori de conception identique ; sommer les courants motionels au
niveau de I'électrode de détection. D autre part, la déclinaison des diametres des disques sur
I’ensemble du masque permettra de recueillir des pointes a la géométrie et aux dimensions
variables (rayon de courbure a I’apex, hauteur, rapport d’aspect...).

=> 1% niveau : définition des marques d’alignement électroniques
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Ce niveau réalisé a 1’aide d’une écriture directe a pour but de définir les marques
d’alignement électronique (trous ou plots), qui vont servir dans I’étape finale de réalignement
des €lectrodes latérales par rapport au résonateur (apex de la nanopointe). Les dimensions et
écartements entre ces marques sont figés par les spécifications du masqueur électronique
(systeme LEICA) : carrés de 8 um de large, avec un espacement minimal de 50 pm.

~

Marques d’alignement
= 3 carrés de 8um
espacés de 50 um

Figure 2 : Détails du premier niveau (en rose) sur une cellule : définition des marques
d’alignement électronique.

d . - .y -
=> 2" niveau : définition du masque des résonateurs.

Le 2™ niveau correspond de nouveau a une étape d’écriture directe (réalignement sur
les marques électroniques) en vue de dessiner les plots circulaires qui vont servir a définir les
résonateurs (pointes).

= ~|000000008000

Figure 3 : 2" niveau (en vert) : définition des disques en vue de la fabrication des
pointes. Zoom sur une rangée de disques : partie vibrante = 10 pointes en parallele.

=> 3" niveau : protection des marques d’alignement électronique

Le troisiéme niveau correspond a un niveau optique dont la seule fonction est de
masquer et préserver les marques d’alignement électronique en vue du réalignement
¢lectronique final (définition des électrodes latérales).

[\
(OS]
n
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3iémc

Figure 4 : (a2 gauche) Détail du niveau indiqué en rouge : plots masquant les
marques d’alignement électroniques. (a droite) Détail du 4™ niveau indiqué en bleu :
plot de contact pour appliquer la tension continue.

=> 4™ niveau : contact du plot de polarisation continue.

Le 4™ niveau est de nouveau une étape de photolithographie classique. Il s’agit de
récupérer un plot de contact sur la couche métallique recouvrant le résonateur. Ce plot sera
employ¢ pour appliquer la tension de polarisation continue du résonateur.

=> 5" niveau : définition des électrodes latérales.

Le dernier niveau sert a définir les électrodes d’excitation, et de détection, disposées
de part et d’autre du sommet des pointes. Il s’agit d’un réalignement électronique par rapport
au niveau ayant servi a définir les disques. Le succes de cette étape est conditionné par la
qualité (flancs, dimensions, contraste ¢lectronique...) des marques d’alignement électroniques
définies au début du procédé de fabrication.

Figure 5 : Détails du 5™ niveau (en blanc et vert foncé) : définition des électrodes
latérales. (a2 gauche) Vue d’ensemble sur une cellule élémentaire. (a droite) Zoom sur la
partie concernant I’alignement des électrodes par rapport au centre du disque défini
dans le 2" niveau.
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La topologie des électrodes correspond a celle d’un trident dont I’extrémité du doigt
central coincide avec le centre du / des disques définis dans le 2™ niveau. L’écartement et la
largeur des doigts sont imposés par les dimensions des accés coplanaires nécessaires pour la
caractérisation RF du dispositif.

II  Description détaillée du procédé de micro-usinage de surface

Le tableau ci-dessous correspond au procédé de fabrication du dispositif de filtrage
nano-¢électromécanique a base de pointe vibrante. L’enchainement des étapes technologiques
est listé de fagon détaillée. Ces étapes sont indiquées dans le tableau ci-apres, selon le
schéma suivant:

Ne d’étape | Intitulé

But

Matériel utilisé
Parameétres
Données de controle
Remarques

1 [ Nettoyage du substrat

Eviter toute contamination et génération de défauts lors de I’étape suivante

Sorbonne de chimie - Béchers en pyrex — Substrat <100> dopé n de résistivité 5 — 10 Q.cm.

Solution Pirhafia (50% d’acide sulfurique concentré H,SO,, 50% de peroxyde d’hydrogéne H,0,) => durée
d’immersion fixée par la fin de la réaction exothermique.

Ringage abondant a la pissette d’Eau dés - ionisée (EDI) + immersion dans bain d’eau azoté 15 min +
séchage par centrifugation

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1.

Trempage de 1 min + ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

2 | Lithographie électronique n°1

Masque 1, définition des trous d’alignement électronique

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TP6000 avec Capot (dédiée aux résines électroniques). Masqueur électronique Leica
EBPG5000+.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS (Hexaméthyldisilazane).

Vitesse 1500tr./min ; Accélération 1000tr/min’; Temps 12 sec.

Enduction Résine Copo. EL 13% (MAA 8,5) (solvant ethyl lactate, 13% solide, viscosité 60 mPa.s).

Vitesse 1500tr./min ; Accélération 1000tr./min® ; Temps 12 sec.

Recuit plaque 80°C pdt. 1 min + étuve 170°C pdt. 30min.

Ecriture électronique : dose 250 nC/cm?, courant 43nA, résolution 50 nm., tension 50 keV

Préparation solution de révélation : mélange MIBK (solvant méthyl isobutyl kétone) / IPA (alcool
isopropylique) => ratio 1/2 = 30 ml / 60 ml, agitation 150 tr/min pdt. 2 min.

Révélation dans bain MIBK / TPA pdt. 1 min 4 1 min 30 sec (agitation 110 tr/min) + immersion bain IPA
pdt. 30 sec (agitation 110 tr/min) + ringage pissette [PA 5 sec.

Epaisseur : 1,26 um.

3 | Gravure RIE

Formation des trous d’alignement.

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : SF¢ = 12 sccm, 0, = 10 scem, N, = 10 scem, Puissance 55 W, Pression 25 mT.
Tension d’autopolarisation = 235 V Temps 9min30sec. (+15 sec. pour uniformité).
Laser sur Copo EL 13% ; 5,5 Tosc.

Vitesse (Si) 120 nm/min, Vitesse (Copo EL 13%) 130 nm/min

Accord Impédance manuel ; C;= 66 C,= 71.

4 | Gravure RIE
Nettoyage des résidus de résine.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
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Gaz : O, = 30 sccm, Puissance 300 W Pression 100 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.
Accord Impédance automatique.

Profondeur des trous apres gravure : 1,15um

Nettoyage de la résine

- Etapes nécessaires si résidus de résine électronique.

Sorbonne de chimie pour solutions

1) Bain pirhana : H,SO4/ Hy0, 1 :1

Durée fixée par la fin de réaction exothermique, soit typique 30 - 45 min.
2) Exposition, lampe Deep UV pdt. 20 min

Immersion MIBK (agitation 110 tr/min) pdt. 10min.

Dépot Oxyde de silicium PECVD.

Couche de masquage SiO, pour la gravure des piédestaux de silicium.

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Nsioz = 1.45.

Gaz : SiH, = 250scecm, N,O = 700sccm, Puissance : 20Watts, Pression : 1Torr, Température : 300°C.
Temps = 484sec. Epaisseur =350 nm.

Lithographie électronique n°2

Masque 2, définition des plots circulaires. Réalignement par rapport aux trous d’alignement électronique.
Recuit substrat sur plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TP6000 avec Capot (dédiée aux résines électroniques). Masqueur électronique Leica
EBPGS5000+.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 3000tr./min ; Accélération 1000tr /min?; Temps 20 sec.
Enduction Résine SAL 601 (base de type Novolak)

Vitesse 2000tr./min ; Accélération 1000tr./min” ; Temps 15 sec.

Recuit plaque 105°C pdt. 3min.

Dose 11uC /cm2 ; courant 12 nA ; résolution 10 nm, tension 50 keV.

Développement avec MF 322 pur (tétraméthylamonium hydroxyde, normalité = 0,26 eq/l) => immersion
dans 2 bains successifs, pdt. 2*5 min (agitation 120 tr/min).

Ringage a I’eau DI.

Epaisseur moyenne résine :463 nm

Disques définis dans la couche de SAL601 de 3um de diametre.

Gravure RIE

Etape de gravure pour transférer les disques de résine dans la couche de SiO,.
Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : CF4 =40 sccm, CHF; = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 520 V Temps 11 min30 sec (+15sec. pour uniformité)
Laser sur SiO, : 1,6 Tosc.

Accord Impédance automatique.

Gravure RIE

Nettoyage des résidus de résine SAL 601.

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : O, = 30 sccm, Puissance 300 W Pression 100 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.
Accord Impédance automatique.

238




Annexes

Epaisseur marche apres gravure : SiO, = 370 nm.

10

Nettoyage de la résine

- Etape nécessaire si des résidus de résine électronique subsistent.
Sorbonne de chimie pour solutions

Bain pirhafia : HSO,/ H,0, 1 :1

Durée fixée par la fin de réaction exothermique, soit typique 30 - 45 min.

|

“r:

|
!

- E =

Disques définis dans la couche de §i02 de diameétre variable.

11

Dépot de nitrure de silicium Si,N, faiblement contraint

Protection des trous d’alignement.

Four de dép6t LPCVD Tempress Amtech 47,

NHj; = 10 scem, SiH,Cl, = 20 sccm, Pression = 100mTorr, Température = 800 °C
Nsixny = 2.1

Temps = 4 heures 5 min ; Epaisseur = 700 nm

Le nitrure faiblement contraint présente I’avantage d’avoir une vitesse de gravure quasi — nulle dans le
BE 7 :1, en comparaison de I'oxyde de silicium.

Lithographie optique n°1

Masque 3, Niveau motifs protection des trous. Résine négative.

Tournette Optique BLE Aligneur Suss MicroTec MA6BA6

Enduction résine AZ5214, Vitesse 3000tr./min ; Accélération 4 ; Temps 60secs.

1*" recuit plaque 120°C pdt. Imin.

17" exposition pdt. 1,8 sec Mode Hard-contact (7TmW/cm?)

2" recuit plaque : 120°C pendant 3Ssec.

2"* exposition sans Masque pdt. 30 sec, Mode e-flood (7mW/cm2). Inversion des motifs.
Développement avec MIF 726 (2,38% de tétraméthylamonium hydroxyde avec surfactant,
normalité = 0,261 eq/l) pendant 18 sec

Ringage al’eau DI.

Epaisseur moyenne résine AZ5214 :1.625um

Gravure RIE

Gravure des plots de protection dans la couche de nitrure SiyNy.

Oxford PlasmalLab 80 Plus

Gaz : CF4 =40 sccm, CHF; = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 520 V Temps 24 min 30 sec (+15sec. pour uniformité).
Laser sur SixNy : 4,6 Tosc.

Accord Impédance automatique.

14

Gravure RIE

Nettoyage des résidus de résine AZ5214.

Oxford Plasmal.ab 80 Plus

Gaz : O, =20 sccm, Puissance 200 W Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 690 V Temps 250sec.
Laser sur AZ5214 : environ 6 Tosc.

Accord Impédance automatique.

Epaisseur moyenne Si,N, - 700 nm.

15

Gravure RIE
Gravure des piédestaux de silicium. Plusieurs recettes de gravure ont été mises au point (voir chapitre 1).
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Selon I’état du bati, (pollué éventuellement par les gravures précédentes), un nettoyage de la chambre est
requis (plasma O,).

Les données d’un plasma caractéristique de cette étape sont consignées ci-dessous. Les paramétres des
étapes technologiques suivantes dépendent de cette étape (hauteur de marche, rayon de courbure a 1’apex
des piédestaux...).

Oxford Plasmalab 80 Plus

Gaz : SFs =12 sccm, O, = 10 sccm, Puissance 50 W, Pression 25 mT.

Tension d’autopolarisation = 180 V.

Temps : déterminé par la largeur et la hauteur désirées des pointes (controle régulier au MEB).

On suppose Tps = 9 min 30 sec

Accord Impédance manuel : C,= 66 C,= 83.
Epaisseur moyenne marche SiO, / Si: 3,8 um.
SIS FEEE NS M NS EE NS s

(a gauche) : photographie MEB des piédestaux de silicium couverts par un chapeau d’oxyde (3 diameétres de
disques différents).
(a droite) : photographie microscope optique prise au niveau de la méme zone.

16

Gravure chimique masque SiO, PECVD

Gravure des chapeaux d’oxyde.

Sorbonne de chimie solutions halogénées

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1.
Temps caractéristique = 7 min.

Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

Gravure chimique d’éventuels polyméres, et résidus organiques, couche de passivation SiO,F,.
Nettoyage de polymeres, et couche de passivation SiOFy qui aurait pu se former pendant la gravure RIE du
silicium.

Sorbonne de chimie.

Bain pirhafia : H,SO4/ H0, 1 :1

Durée fixée par la fin de réaction exothermique, soit typique 30 — 45 min.

Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

Gravure chimique oxyde.

Gravure de I’oxyde qui a pu croitre du fait de la réaction chimique avec la solution de pirhafia.
Sorbonne de chimie solutions halogénées

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1, moins de 1 min.
Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

19

N Cycles d’oxydation thermique (ambiance séche, ou humide) et gravure chimique de I’oxyde.
Ci-dessous paramétres typiques d’oxydation => oxyde sec.

a) Oxyde pour effiler les piédestaux de silicium

Four d’oxydation Tempress Amtech 4’

Gaz : 0,/2,5 slm, Température : 1100°C

Temps = 6h30, épaisseur = 350 nm (mesurée sur substrat <100>).

b) Gravure chimique de I’oxyde thermique

Reépétition de I’étape n°16 => temps d’immersion dans BE 7 :1 ajusté en fonction de |’ épaisseur d’oxyde.

Remarque : Le nombre de cycles, ainsi que les paramétres d’oxydation sont déterminés en fonction de la
fréquence visée du résonateur : angle d’ouverture au sommet des pointes, hauteur, et rayon de courbure au
sommet. L'ajustement des parametres d’oxydation s’effectue a partir du modéle d’oxydation de pointes
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décrit dans le chapitre 2.

Photographie MEB d’une pointe obtenue a la suite de la gravure RIE décrite a 1”étape n°15, + 2 cycles
d’ oxydation séche (1100°C, 6h30 min) et gravure chimique de I’ oxyde.

20 | Lithographie optique n°2
Masque 3, Niveau motifs protection des trous d’alignement électronique.
Tournette TP6000 avec Capot Aligneur, KarlSuss MA750
Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 2500tr./min ; Accélération 2500tr./min? ; Temps 12sec.
Enduction résine $1818, Vitesse 2500tr./min ; Accélération 2500tr./min’ ; Temps 12sec.
1° recuit 110°C pdt. Imin. Exposition pdt. 4sec. Puissance 13.5mW/cm?, plaquage & 450g, révélation dans
MF319 pdt. 25sec. Recuit final 120°C pdt. 3 min.
Epaisseur 1 3um.
21 | Gravure RIE Si,Ny.
Gravure des plots de protection dans la couche de nitrure SixNy
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : CF, =40 sccm, CHF; = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 520 V Temps 24 min 30 sec (+15sec. pour uniformité).
Laser sur SixNy : 4,6 Tosc.
Accord Impédance automatique.
22 | Gravure RIE résidus de résine S1818.
Nettoyage des résidus de résine S1818.
Oxford Plasmal.ab 80 Plus
Gaz : O, = 20 sccm, Puissance 200 W Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 690 V
Laser sur S1818. Détection de fin d’attaque : transition S1818 = silicium
Accord Impédance automatique.
23 | Dépét d’or par pulvérisation cathodique
Couche métallique pour polariser les pointes.
Bati d’évaporation Alcatel.
Nettoyage de la cible, plasma Ar temps : 4 min, pulssance 150 Watts, pression : 107 mbar.
Evaporatlon plasma Ar, puissance : 150 Watts, pression : 10° 2 mbar, temps = 1 min20 sec.
Epaisseur déposée = 15 nm
Remarque : On préfére un dépot par pulvérisation plutét qu’une évaporation pour s'assurer du
recouvrement des flancs des structures.
24 | Dépét de chrome par pulvérisation cathodique

Couche matériau sacrificiel.

Bati d’évaporation Alcatel.

Nettoyage de la cible, plasma Ar temps : 4 min, puissance : 150 Watts, pression : 107 mbar.
Evaporation, plasma Ar, puissance : 250 Watts, pression : 10" mbar, temps = 4 min20 sec.
Epaisseur déposée = 50 nm

Remarque : idem que pour le dépét d’or. Le choix du matériau sacrificiel s’est porté sur le chrome en
raison de la sélectivité d’attaque suffisante entre les autres matériaux et celui-ci au moment de [’'attaque
chimique du chrome (derniére étape).
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Photographie MEB de la méme pointe que celle présentée a |’étape n°19, ayant subi I’étape 20 et 21.
Hauteur des pointes présentées ci-dessus, avant poursuite du procédé de fabrication = 2,35 pm.

25

Dépbt Oxyde de silicium PECVD.

Couche isolante pour séparer les électrodes d’excitation et de détection, de la couche de polarisation
continue.

Oxford Plasmal.ab 80 Plus

Nsio2 =™ 1.45.

Gaz : SiH; = 250scecm, N,O = 700scem, Puissance : 20Watts, Pression : 1Torr, Température : 300°C.

L’ épaisseur déposée est choisie de sorte a recouvrir complétement les pointes (Tsioz = hpointest0,15 pum).

Dans le cas des structures présentées => Temps = 2423 sec. Epaisseur = 2,5 pm.

Remarque : a 'issue du dépét, on obtient des demi — spheéres de silice a ['emplacement des pointes.

SkU 1. 0mm
NN IDMN S

Formation de demi — sphéres de silice (rayon = 2 65 um > Tgio; = 2,5 um ).

26

Enduction de résine épaisse

1% ¢tape de planarisation

Tournette TP6000 avec Capot (résines optiques).

Enduction Résine AZ4562 (solvant PGMEA)

Vitesse 4000tr./min ; Accélération 3000tr./min? ; Temps 40sec.

Attendre 3 min capot fermé, puis 7 min capot ouvert. Recuit 110°C pdt. 3min.
Epaisseur moyenne résine AZ4562 : 3.55 pm

Hauteur de marche avant = 2,35 pm, hauteur de marche aprés = 0,9um

27

Gravure RIE

2°™ étape de planarisation

Oxford Plasmal.ab 80 Plus

Gaz : O, /40 sccm, puissance 100W, Pression 300mT. Accord impédance automatique.
Tension d’autopolarisation =370 V.

Vitesse gravure AZ4562 : 170 nm/min

Laser sur AZ4562 : 1 période d’oscillation = 190 nm.

Temps a ajuster de sorte & atteindre la partie supérieure du relief des structures.

Temps 7min, nombre de périodes d’oscillations : 6,3 Tosc (1,2 pm de résine gravée).

28

Gravure RIE
3™ étape de planarisation
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Oxford Plasmal.ab 80 Plus

Gaz : CHF3/ 40 sccm, CF, / 40 sccm, puissance 125 W, Pression 50 mT. Accord impédance automatique.
Tension d’autopolarisation = 480 a 520 V.

Vitesse gravure AZ4562 : 36 nm/min

Laser sur AZ4562 : 1 période d’oscillation = 190 nm.

Fin d’attaque : détection transition AZ4562 => Si0,.

Temps 65 min, nombre de périodes d’oscillations : 12,4 Tosc (2,35 um de résine gravée).

29

Nettoyage résine

S’assurer de I’élimination compléte de la résine.

Sorbonne de chimie

Bain acétone : immersion 5 min + ringage & la pissette d’acétone, puis ringage a la pissette d’IPA, et enfin
séchage azote.

30

Controle Planarisation MEB & itération des étapes 23 a 26 si nécessaire.
Déterminer si les demi — sphéres de silice sont suffisamment rabotées.
Contrdle au MEB (LEOQ, systéme Digital scanning microscope)

6553 .9 nm

Hauteur de marche avant = 2,35 pm, hauteur de marche aprés = 720 nm

Etape 23 => idem

Etape 24 => Temps 16 min, nombre de périodes d’ oscillations : 10,8 Tosc (2,05 um de résine gravée)..
Etape 25 => Temps 42 min, nombre de périodes d’oscillations : 8 Tosc (1,5 um de résine gravée)..
Etape 26 => idem

Hauteur de marche avant = 720 nm, hauteur de marche aprés =~ 0 nm

31

Gravure RIE

Ajuster la hauteur de dégagement de I’apex des pointes

Oxford PlasmaL.ab 80 Plus

Gaz : CHF; / 40 sccm, CF, / 40 scem, puissance 125 W, Pression 50 mT. Accord impédance automatique.
Tension d’autopolarisation = 480 4 520 V.

Vitesse gravure SiQ, : 29 nm/min

Laser sur Si0;, : 1 période d’ oscillation = 225 nm.

Temps 10 min 20 sec, nombre de périodes d’oscillations : 1,33 Tosc (300 nm de silice gravée).

32

Nettoyage résine

S’assurer de I’élimination compléte de la résine.

Sorbonne de chimie

Bain acétone : immersion 5 min + ringage a la pissette d’acétone, puis ringage a la pissette d’IPA, et enfin
séchage azote.

33

Lithographie optique n°3

Masque 3 (Niveau motifs protection des trous d’alignement électronique) combiné avec le masque 4
(contact plot DC).

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TPBLE sans Capot (résines optiques €paisses), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BA6.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min’; Temps 40 sec.
Enduction Résine AZ4562, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min®; Temps 40 sec.

Attendre 10 min (laisser fluer la résine). Recuit 110°C pdt. 3min.

Exposition pdt. 16,7 sec (mode soft contact). Puissance 7mW/cm®

Révélation dans AZ351B (hydroxyde de sodium) / EDI (1/3) pdt. Imin40sec. Ringage pissette EDI 15 sec.
Contrdler au microscope optique.

Epaisseur moyenne résine AZ4562 : 4,65 um.

34

Gravure RIE du SiO,.
QOuverture (motifs d’alignement électronique et électrode de polarisation DC) dans la couche de SiO,.
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Oxford Plasmalab 80 Plus.

Gaz : CHF; = 40 sccm, CF, =40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 505 V, Vitesse d’attaque :29 nm/min.

Laser sur SiO,. Détection de fin d’attaque : transition SiO, => couche de chrome.
Accord Impédance automatique.

35

Gravure RIE des résidus de résine AZ4562.

Nettoyage des résidus de résine.

Oxford Plasmal.ab 80 Plus

Gaz : O, = 20 sccm, Puissance 200 W Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 680 V.

Laser sur AZ4562. Détection de fin d’attaque : transition résine AZ4562 => SiO,.
Accord Impédance automatique.

Lithographie électronique n°3
Masque 5, définition des électrodes latérales. Réalignement par rapport aux trous d’alignement électronique.
Recuit substrat sur plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TP6000 avec Capot (dédiée aux résines électroniques). Masqueur électronique Leica
EBPGS5000+.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 2900tr./min ; Accélération 1000tr./min*; Temps 12 sec.
Enduction Résine EL 13 % (MAA 8.5) : solvant éthyl lactate.

Vitesse 2900tr./min ; Accélération 1000tr./min’; Temps 12 sec. = épaisseur 668 nm.

Recuit plaque 80°C pdt. Imin. Recuit four a convection 170°C pdt. 30 min sous flux d’azote.
Refroidissement pdt. 10 min a I’air ambiant (20°C).

Enduction Résine PMMA 3 % (495K) : solvant anisole.

Vitesse 3400tr./min ; Accélération 1000tr./min’; Temps 12 sec. < épaisseur 63 nm.

Recuit plaque 80°C pdt. Imin. Recuit four a convection 170°C pdt. 30 min sous flux d’azote.
Refroidissement pdt. 10 min a I’air ambiant (20°C).

Exposition EBPG 5000+

Dose 182uC/ cm? ; tension 50 keV.

Préparation solution de révélation : mélange MIBK / IPA (1/2 = 30 ml / 60 ml), agitation 150 tr/min pdt.
2 min.

Révélation dans bain MIBK / IPA pdt. 1 min 30 sec (agitation 110 tr/min) + immersion bain IPA pdt. 30 sec
(agitation 110 tr/min) + ringage pissette IPA 5 sec.

Photo microscope optique des électrodes latérales définies dans le bi — couche électronique.

37

Dépot de titane (couche d’accroche) et d’or par évaporation

Dépot couche métallique pour définir les électrodes de transduction latérales.
Bati d’évaporation MECA2000 (Custom).

Epaisseur Ti = 50 nm.

Epaisseur Au = 200 nm

38

Lift - off électrodes de transduction.

Sorbonne de chimie - Béchers en téflon.

Bain d’acétone avec Ultrasons, (puissance 40 Watts), + ringage a la pissette d’acétone, + ringage a la pissette
d’alcool IPA, + ringage a I’EDI et enfin séchage par centrifugation.

Remarque : Etant donnée ['épaisseur de la résine, une interruption du trempage a l'acétone signifie la fin
du lift - off, puisque les éventuels morceaux de métal restant se collent a la surface du substrat.
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39 | Attaque chimique Chrome

Libérer le sommet des pointes.

Attaque chimique Chrome (Hoescht) : solution commerciale a base d’ammonium ~ cérium (IV), nitrate et
acide perchlorique diluée dans 5 volumes d’eau DI.

Ringage avec agitation EDI pendant 5 min

Ringage avec agitation Isopropanol pendant 5 min

Séchage, échantillon placé face avant vers le haut a 5-10 mm de la plaque, Température = 100°C

Remarque : C’est la libération de I'entrefer qui fixe le temps de l'attaque. En gravure pleine plaque, la
vitesse est de 8 nm/min pour la solution d’attaque préparée.
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ANNEXE B : Procédé de fabrication du filtre nano-
électromécanique a base de lame vibrante

1 | Nettoyage du substrat

Eviter toute contamination et génération de défauts lors de 1’ étape suivante

Sorbonne de chimie - Béchers en pyrex — Substrat <100> dopé » de résistivité 5 — 10 Q.cm.

Solution Pirhafia (50% d’acide sulfurique concentré H,SO,4, 50% de peroxyde d’hydrogéne H,0;) => durée
d’immersion fixée par la fin de la réaction exothermique.

Ringage abondant a la pissette d’Eau dés - ionisée (EDI) + immersion dans bain d’eau azoté 15 min + séchage
par centrifugation

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1.

Trempage de 1 min + ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

2 | Dépot Oxyde de silicium PECVD.

Couche de masquage SiQ, pour la gravure des piédestaux de silicium.

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Nsioz = 1.45.

Gaz : SiH, = 250scem, N,O = 700sccm, Puissance : 20Watts, Pression : 1Torr, Température : 300°C.
Temps = 484 sec. Epaisseur =350 nm.

3 | Lithographie électronique n°1

Masque 1, définition des masques des résonateurs.

Recuit substrat sur plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TP6000 avec Capot (dédiée aux résines électroniques). Masqueur électronique Leica EBPG5000+.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 3000tr./min ; Accélération 1000tr./min?; Temps 20 sec.
Enduction Résine SAL 601, Vitesse 2000tr./min ; Accélération 1000tr./min® ; Temps 15 sec.

Recuit plaque 105°C pdt. 3min.

Dose 11uC /cm2 ; courant 12 nA ; résolution 10 nm, tension 50 keV.

Développement avec MF 322 pur : immersion dans 2 bains successifs, pdt. 2*5 min (agitation 120 tr/min).
Ringage a I’eau DI

Epaisseur moyenne résine :463 nm

4 1 Gravure RIE

Etape de gravure pour transférer les disques de résine dans la couche de SiO,.
Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : CF, = 40 sccm, CHF; = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 520 V Temps 11 min30 sec (+15sec. pour uniformité)
Laser sur SiO2 : 1,6 Tosc.

Accord Impédance automatique.

5 | Gravure RIE

Nettoyage des résidus de résine SAL 601.

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : O, =30 sccm, Puissance 300 W Pression 100 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.
Accord Impédance automatique.

Epaisseur marche aprés gravure : $i0; = 370 nm.

6 | Nettoyage de la résine

- Etape nécessaire si des résidus de résine électronique subsistent.
Sorbonne de chimie pour solutions

Bain plrhaﬁa - H,SO4 / H,0,1:1

Durée fixée par la fin de réaction exothermique, soit typique 30 - 45 min.

7 { Gravure RIE

Gravure des lames en silicium. Comme pour le procédé a base de pointes vibrantes, plusieurs recettes de gravure
RIE ont été mises au point {(voir chapitre 1). Les données d’un plasma caractéristique de cette étape sont
consignées ci-dessous. Les paramétres des étapes technologiques suivantes dépendent de cette étape (hauteur de
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marche ...).

Oxford Plasmal.ab 80 Plus
Gaz : SFs = 12 scem, Ny = 10 scem, O, = 10 scem, Puissance 55 W, Pression 25 mT.
Tension d’autopolarisation =225 V.

Temps : déterminé par la largeur et la hauteur désirées des lames (contrdle régulier au MEB).
On suppose Tps = 10 min 30 sec

Accord Impédance manuel ;: C1= 66 C,=71.
Epaisseur moyenne marche SiO, / Si: 1,9 ym.

1,2um).

(a droite) : photographie MEB d’une structure avancée comportant deux poutres cantilever de forme triangulaire
=> une poutre cantilever excitée latéralement par couplage électrostatique, la seconde poutre pour détecter les
mouvements par effet tunnel.

Gravure chimique masque SiO, PECVD

Gravure des chapeaux d’oxyde.

Sorbonne de chimie solutions halogénées

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1.
Temps caractéristique = 7 min.

Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azot¢ 15 min + séchage par centrifugation.

Gravure chimique d’éventuels polymeéres, et résidus organiques, couche de passivation SiO:Fy.

Nettoyage de polymeéres, et couche de passivation SiO.F, qui aurait pu se former pendant la gravure RIE du
silicium.

Sorbonne de chimie.

Bain pirhafia : H,SO, / H;0, 1 :1

Durée fixée par la fin de réaction exothermique, soit typique 30 — 45 min.

Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

10

Gravure chimique oxyde.

Gravure de 1’oxyde qui a pu croitre du fait de la réaction chimique avec la solution de pirhafia.
Sorbonne de chimie solutions halogénées.

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1, moins de 1 min.
Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

11

N Cycles d’oxydation thermique (ambiance séche, ou humide) et gravure chimique de I’oxyde.
Ci-dessous paramétres typiques d’oxydation => oxyde sec.

a) Oxyde pour effiler les lames.

Four d’oxydation Tempress Amtech 4°’

Gaz : 0,/2,5 slm, Température : 1100°C

Temps = 2h30, épaisseur = 180 nm (mesurée sur substrat <100>).

b) Gravure chimique de I’oxyde thermique

Etape n°10 => temps d’immersion dans BE 7 :1 ajusté en fonction de I’ épaisseur d’oxyde.

Remarque : Le nombre de cycles, ainsi que les paramétres d’oxydation sont ajustés de nouveau en fonction de la
Jfréquence visée du résonateur : angle d’ouverture au sommet des lames, et hauteur.
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Photographie MEB d’une lame (vue de dessus) obtenue a la suite de la gravure RIE décrite & I’étape n°7, + 1
cycle d’oxydation séche (1100°C, 2h30 min) et gravure chimique de I’oxyde.
Hauteur de marche des lames de 1,2 pm de large = 1,2 pm.

12

Dépot de tungsténe par pulvérisation cathodique RF.

Couche métallique pour la polarisation DC des lames.

Biti d’évaporation Plassys MP 4508S.

Nettoyage de la cible, temps : 5 min, puissance : 150 Watts, Ar = 84 sccm, pression de base < 107 mbar
Evaporatlon plasma Ar, puissance : 300 Watts, Ar = 84 sccm, temps = 1 min, pression de base <107 mbar.
Epaisseur déposée = 35 nm

Remarque : Le dépot par pulvérisation est privilégié par rapport a une évaporation, pour s’assurer du
recouvrement des flancs des structures. Attention, le niveau de contrainte résiduelle du tungsténe déposé de cette
maniére est en tension (intensité assez élevée). On ne peut déposer ce matériau que sur de trés faibles épaisseurs
(quelques dizaines de nanométres au plus), autrement des fissures apparaissent dans la couche.

13

Dépot Oxyde de silicium PECVD.

Couche de matériau sacrificiel.

Oxford PlasmaLab 80 Plus.

Msioz = 1.45.

Gaz : SiH, = 250sccm, N, O = 700scem, Puissance : 20Watts, Pression : 1Torr, Température : 300°C.
Temps = 29 sec. Epaisseur =30 nm.

14

Dépét de polysilicium avec dopage in situ

Niveau électrodes latérales

Four de dép6t LPCVD Tempress Amtech 4”

Gaz : SiH4 / 50 sccm — PH; / Hy (1%) 10 scem, Température : 700°C, Pression : 100mT
Temps = 60min. Epaisseur =300 nm.

Remarque : Les différentes étapes précédentes détériorent I'état de surface du wafer. La pression est réduite a
0,1 Torr pour éviter les effets catastrophiques de croissance de cristallite sur des sites de nucléation. Ces sites
préférentiels sont issus de la rugosité de surface.

Hauteur de marche des lames de 1,2 um de large = 1,335 um.

15

Enduction de résine épaisse

1" étape de planarisation

Toumette TP1100 sans Capot (résines optiques).

Enduction Résine AZ4562 (solvant PGMEA)

Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min” ; Temps 40sec.
Attendre 10 min (laisser fluer la résine). Recuit 110°C pdt. 3min.
Epaisseur moyenne résine AZ4562 : 5,28 um.

Hauteur de marche avant = 1,335 pum, hauteur de marche aprés = 29 nm

16

Gravure RIE

2°™ étape de planarisation

Oxford Plasmal.ab 80 Plus

Gaz : 0,/30 sccm, puissance 300W, Pression 100mT. Accord impédance automatique.
Tension d’autopolarisation = 820 V.

Vitesse gravure AZ4562 : 628 nm/min
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Laser sur AZ4562 : 1 période d’oscillation = 190 nm.
Temps a ajuster de sorte 4 atteindre la partie supérieure du relief des structures.
Temps 6 mind40 sec, nombre de périodes d’oscillations : 21,8 Tosc (4,14 um de résine gravée).

17

Gravure RIE

31™ ¢tape de planarisation

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : SF¢/ 12 sccm, O,/ 10 scem, N, / 10 scem, puissance 55 W, Pression 25 mT.

Accord Impédance manuel : C1= 66 C,= 71.

Tension d’autopolarisation =235 V.

Vitesse gravure AZ4562 : 83 nm/min

Laser sur AZ4562 : 1 période d’oscillation = 190 nm.

Temps ajusté de sorte & graver 1’épaisseur équivalente a celle du polysilicium qui a été déposé + une marge pour
s’assurer du dégagement effectif du sommet des lames.

Temps 4 min 40 sec, nombre de périodes d’oscillations : 2 Tosc (380 nm de résine gravée).

18

Gravure RIE

4°" ¢tape de planarisation

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : O,/ 30 sccm, puissance 300W, Pression 100mT. Accord impédance automatique.
Tension d’autopolarisation = 820 V.

Vitesse gravure AZ4562 : 628 nm/min

Laser sur AZ4562 : 1 période d’oscillation = 190 nm.

Détection de fin d’attaque : transition AZ4562 => polysilicium,

19

Nettoyage résine

S’assurer de I’élimination compléte de la résine.

Sorbonne de chimie

Bain acétone : immersion 5 min + ringage a la pissette d’acétone, puis ringage a la pissette d’IPA, et enfin
séchage azote.

Hauteur de marche avant = 1,335 pm, hauteur de marche aprés = 972 nm

20

Gravure chimique couche sacrificielle SiO,.

Gravure de la couche sacrificielle d’oxyde.

Sorbonne de chimie solutions halogénées

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1.
Temps caractéristique = 45 min au total (par tranches de 5 min).

Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

Remarque : Libération de Uentrefer séparant les lames de leurs électrodes latérales. Une auréole apparait
progressivement en dessous de la couche de polysilicium constitutive des électrodes. La taille de cette auréole
nous renseigne sur la progression du « releasing ».

21

Lithographie optique n° 1.

Masque 2, définition des électrodes latérales

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TP6000 avec Capot (résines optiques), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BA6.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 2000tr /min?; Temps 8 sec.
Enduction Résine AZ1518, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 2000tr./min ; Temps 8 sec.

Recuit plaque 110°C pdt. 1 min.

Exposition pdt. 2. 2sec (mode hard contact). Puissance 8 mW/cm®

Révélation dans MIF 726 pur pdt. 30sec. Ringage pissette EDI 15 sec.

Epaisseur 1.8 pum

Remarque : L’utilisation de cette résine permet un recouvrement complet des hauteurs de marches des lames.

22

Gravure RIE

Transfert motifs électrodes.

Oxford Plasmal.ab 80 Plus

Gaz : SF¢/ 12 sccm, O,/ 10 scem, N, / 10 scem, puissance 55 W, Pression 25 mT.

Accord Impédance manuel : C1= 66 C,=71.

Tension d’autopolarisation =235 V.

Vitesse gravure polysilicium : 100 nm/min

Laser sur polysilicium : 1 période d’oscillation = 92,53 nm.

Détection de fin d’attaque : transition Polysilicium => couche de SiO,.

Temps 3 min (+15 sec pour uniformité), nombre de périodes d’oscillations : 3,2 Tosc (300 nm de polysilicium
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grave).

23

Gravure RIE

Gravure de la couche d’oxyde de silicium pour accéder a la couche de tungsténe et appliquer le signal de
polarisation continue.

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : CF4; =40 sccm, CHF; = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 520 V Temps 1 min (+15 sec pour uniformité).

Laser sur SiO, : 0,1 Tosc.

Accord Impédance automatique.

24

Gravure RIE

Nettoyage des résidus de résine AZ1518.
Oxford Plasmal.ab 80 Plus

Gaz : O, =30 sccm, Puissance 300 W Pression 100 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V.

Détection fin d’attaque sur Polysilicium.

Accord Impédance automatique.

Epaisseur marche aprés gravure : SiO, = 350 nm.

photographie microscope optique de dispositifs avec électrodes latérales disposées de part et d’autre.
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ANNEXE C : Procédé de fabrication des membranes
trouées

1 Organisation du jeu de masques

Etant donné I’incertitude sur I’épaisseur exacte de la tranche, le jeu de masque est
congu de sorte a proposer plusieurs dimensions d’ouverture en face arriére : ces ouvertures
permettent de découvrir localement le silicium massif qui est ensuite gravé de maniere
anisotrope a I’aide d’une solution d’hydroxyde de potassium chauffée a 80°C (attaque KOH).
Cette déclinaison des dimensions des motifs en face arriere permet de s’assurer de la
libération d’un certain nombre de membranes sur la plaquette qui est traitée.

a) b)
L Ll

3 pouces = 76.2mm
0.3pm 0.35um | 0.4pum .45um |

L L B B
T 0.6um | 0.7um i <

02pm | 0.25um

H16.325mm« XXX pm »:
correspond 2

; ' I’épaisseur
m‘- supposée de la
Y ._i.

tranche =>
chaque épaisseur

détermine le
dimensionnement

des ouvertures en

' T . 2 2
face arriere.

Figure 6 : (a) Organisation du jeu de masque pour la réalisation des membranes trouées.
Le cercle rouge représente la surface d’une tranche de 3 pouces. Chaque carré délimité
en noir correspond a un réticule. (b) Description des formes et dimensions de fentes
déclinées pour chaque réticule.

Le dessin de masque est divis¢ en plusieurs réticules comme I’illustre la figure 6 (a) :
chaque réticule correspond a un dimensionnement des ouvertures en face arriére. Sur ce
méme niveau de masque (photolithographie en face arriere), un carré (représenté en violet sur
la figure 6 a) est aménagé au centre de chaque réticule. 11 s’agit de préserver une quantité
suffisante de silicium massif (au moment de la gravure KOH), pour permettre les éventuels
post — traitements, nécessitant le plaquage de la tranche par aspiration (enduction et dépot de
résine par centrifugation...).

Chaque réticule est subdivisé en plusieurs cellules, correspondant chacune a une
géométrie (en dentelle, rectangulaire, ovale...) et une dimension particulieres de la fente. La
longueur de chaque fente et la superficie idéale des membranes sont fixées respectivement a
100 um et 3x100 pm* (dimensions imposées par ’équipe mésoscopique d’Orsay). Ces
grandeurs, ainsi que le dimensionnement des ouvertures en face arriere sont illustrées sur la
figure 7.
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Lignes d’amorce
pour le clivage.

Figure 7 : Schéma illustrant une membrane trouée (vue en face arriére) accompagné du
dimensionnement caractéristique de l'ouverture et de la fente pour une cellule
élémentaire.

Il  Description détaillée du procédé de micro-usinage de surface

Le tableau ci-dessous correspond au procédé de fabrication des membranes trouées.

1 | Nettoyage du substrat

Eviter toute contamination et génération de défauts lors de I’étape suivante

Sorbonne de chimie - Béchers en pyrex — Substrat <100>, double face polie, dopé n de résistivité
510 Q.cm ; épaisseur annoncée du substrat :380 +/- 25 pm.

Solution Pirhana (50% d’acide sulfurique concentré H,SO4, 50% de peroxyde d’hydrogene H,0,) => durée
d’immersion fixée par la fin de la réaction exothermique.

Ringage abondant a la pissette d’Eau dés - ionisée (EDI) + immersion dans bain d’eau azoté¢ 15 min +
séchage par centrifugation

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1.

Trempage de 1 min + ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation

2 | Dépot de nitrure de silicium (faiblement contraint) Si;N,

Dépdt du matériau constitutif des membranes.

Four de dép6t LPCVD Tempress Amtech 47,

NH; = 10 sccm, SiH,Cl, =20 scem, Pression = 100mTorr, Température = 800 °C
Nsixny = 2.1, temps = 2h07min, épaisseur = 362 nm

Le rapport entre les débits des deux gaz est ajusté de sorte a minimiser les contraintes résiduelles dans la
couche déposée.

3 [ Lithographie électronique n°1

Masque 1, définition des trous d’alignement électronique

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TP6000 avec Capot (dédiée aux résines électroniques). Masqueur électronique Leica
EBPG5000+.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 1500tr./min ; Accélération lOOOtr/minz; Temps 12 sec.
Enduction Résine Copo. EL 13% (MAA 8,5), Vitesse 1500tr./min ; Accélération 1000tr./min® ; Temps
12 sec.

Recuit plaque 80°C pdt. 1 min + étuve 170°C pdt. 30min.

Ecriture électronique : dose 250 pC/cmz, courant 43nA, résolution 50 nm., tension 50 keV.

Préparation solution de révélation : mélange MIBK / IPA (1/2 = 30 ml / 60 ml), agitation 150 tr/min pdt.
2 min.
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Révélation dans bain MIBK / IPA pdt. 1 min 30 sec (agitation 110 tr/min) + immersion bain IPA pdt.
30 sec (agitation 110 tr/min) + ringage pissette IPA 5 sec.
Epaisseur : 1,26 pm.

4 | Gravure RIE
Transfert des trous d’alignement dans la couche de nitrure SixN,.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : CF, = 80 sccm, Ar = 120 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 510 V Temps 7min15sec. (+15sec. pour uniformité).
Laser sur SiyNy, : 2,3 Tosc.
Accord Impédance automatique.
5 | Gravure RIE
Transfert des trous d’alignement dans le silicium.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : SF¢ = 10 sccm, Ny = 10 sccm, Puissance 50 W, Pression 10 mT.
Tension d’autopolarisation =216 V Temps 7min15sec. (+15sec. pour uniformité).
Accord Impédance manuel : C,= 49 C,= 86.
6 | Gravure RIE
Nettoyage des résidus de résine Copo. EL 13%.
Oxford Plasmalab 80 Plus
Gaz : O, =30 sccm, Puissance 300 W Pression 100 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.
Accord Impédance automatique.
Profondeur des trous aprés gravure : 1,42 um (marche = SiyN, / Si)
7 | Lithographie électronique n°2
Masque 2, définition des fentes
Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.
Tournette TP6000 avec Capot (dédiée aux résines électroniques). Masqueur électronique Leica
EBPG5000+.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 2000tr./min ; Accélération 1000tr./min®; Temps 12 sec.
Enduction Résine Copo. EL 13% (MAA 8,5), Vitesse 2000tr /min ; Accélération 1000tr./min® ; Temps
12 sec.
Recuit plaque 80°C pdt. 1 min + étuve 170°C pdt. 30min.
Ecriture électronique : dose 250 uC/em?, courant 1,6 nA, résolution 10 nm., tension 50 keV
Préparation solution de révélation : mélange MIBK / IPA (1/2 = 30 ml / 60 ml), agitation 150 tr/min pdt.
2 min.
Révélation dans bain MIBK / IPA pdt. 3 min 30 sec (agitation 110 tr/min) + immersion bain IPA pdt.
30 sec (agitation 110 tr/min) + ringage pissette IPA 5 sec.
Epaisseur Copo. EL. 13 % : 930 nm.
8 | Gravure RIE
Transfert des fentes dans la couche de nitrure SixN,.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : CF, = 80 sccm, Ar = 120 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 510 V Temps 12 min (+15sec. pour uniformité).
Laser sur SixNy : 2,3 Tosc.
Accord Impédance automatique.
9 | Gravure RIE
Nettoyage des résidus de résine Copo EL 13%.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : O, =30 sccm, Puissance 300 W Pression 100 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.
Laser sur Copo : 1 Tosc.
Accord Impédance automatique.
Profondeur des fentes aprés gravure : 350 nm (au centre) a 320 nm (vers le bord)
10 | Gravure RIE

Etape de gravure optionnelle pour s’assurer de I’ouverture des fentes => gravure pleine plaque, on amincit
la couche de nitrure en face avant.

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : CF,; = 40 sccm, CHF; = 40 scem, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 520 V Temps 2 & 3 min.

Laser sur Si,N, : 0,7 Tosc.

253



Annexes

Accord Impédance automatique.

11

Lithographie optique n° 1.

Masque 3, définition des ouvertures en face arriére

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TP6000 avec Capot (résines optiques), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BA6.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 3000tr./min ; Accélération 1000tr./min’; Temps 10 sec.
Enduction Résine AZ1505, Vitesse 3000tr./min ; Accélération 1000tr./min’ ; Temps 10 sec.

Recuit plaque 110°C pdt. 1 min.

Exposition pdt. 1.5sec (mode hard contact). Puissance 7mW/cm®

Révélation dans MIF 726 pur pdt. 30sec. Ringage pissette EDI 15 sec

Epaisseur 525 nm

12 | Gravure RIE
Gravure des ouvertures dans la couche de nitrure SiyN, en face arriére.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : CF, =40 sccm, CHF3 = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 520 V Temps 12 min 15 sec (+15sec. pour uniformité).
Laser sur SiyNy : 2,3 Tosc.
Accord Impédance automatique.
13 | Gravure RIE
Nettoyage des résidus de résine.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz ;: O, =30 sccm, Puissance 300 W Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 860 V Temps 30sec.
Laser sur AZ1505 : 1,5 Tosc.
Accord Impédance automatique.
14 | Gravure KOH
Définition des cavités, et des membranes.
Bain KOH thermostaté a 80°C.
Durée de I’attaque fixée par 1’épaisseur de la plaquette (380 +/- 25 pum) : durée moyenne de la
gravure = 7h15min. ES
‘ = 4 =
(a gauche) : photographie microscope optique d’'une membrane trouée en face avant
(a droite) : photographie du support utilisé lors de la gravure KOH => protection de la face avant.
15 | Dépot d’alumine par évaporation en face avant
Dépot couche d’alumine A%,05 pour isoler les futures électrodes.
Epaisseur = 5 nm
16 [ Report face arriére plaque sur plaquette vierge

Eviter probléme d’aspiration lors de ’étape d’enduction par centrifugation de la résine photosensible pour
définir les électrodes en face avant.

Tournette TP6000 avec Capot (résines optiques).

Enduction Résine sur plaquette vierge PMMA 5%, Vitesse 2500tr./min ; Accélération 2000tr./min® ; Temps
10 sec.

Report échantillon avec membranes trouées sur plaquette vierge enduite.

Recuit plaque 110°C pdt. 3 min.
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S’assurer du collage des deux plaques avant de poursuivre le procédé de fabrication.

17 | Lithographie optique n° 2.
Masque 4, définition des électrodes en face avant.
Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.
Tournette TP6000 avec Capot (résines optiques), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BAG.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 2000tr /min*; Temps 8 sec.
Enduction Résine AZ1518, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 2000tr./min® ; Temps 8 sec.
Recuit plaque 110°C pdt. 1 min.
Traitement de surface AZ 326 (2,38 % de tétraméthylamonium hydroxyde sans surfactant,
normalité = 0,261 eq/l)
Temps = 30 sec sans agiter. Ringage EDI 15 sec.
Exposition pdt. 1.5sec. (mode hard contact). Puissance 7.5 mW/cm®
Révélation dans AZ 400K / EDI (1/3 = 20 ml / 60 ml) pdt. 2 minl5sec. Ringage pissette EDI 15 sec
Epaisseur 1.2 ym
18 [ Dépot de platine par évaporation en face avant
Dépdt couche de platine Pt en face avant. Dépot par évaporation pour éviter d’obturer les fentes.
Bati d’évaporation MECA2000 (Custom).
Epaisseur = 3 nm
19 | Dépot d’Or par évaporation
Dépét couche métallique pour définir les électrodes en face avant. Dépot par évaporation pour éviter
d’obturer les fentes.
Bati d’évaporation MECA2000 (Custom). Temps 1 min30 sec, 150 eV.
Epaisseur = 200 nm
20 | Lift - off électrodes face avant

Sorbonne de chimie - Béchers en téflon —

Bain d’acétone sans Ultrasons (pour éviter la destruction des membranes) accompagné d’un ringage a la
pissette d’acétone (action mécanique), puis ringage a la pissette d’IPA, et enfin recuit plaque 110°C pdt.
30 sec (évaporation de 1’alcool).

Remarque : On évite un lift — off assisté par les ultrasons, de sorte a préserver un maximum de membranes.
Une interruption du trempage a l'acétone signifie la fin du lift-off, puisque les éventuels morceaux de métal
restant se collent a la surface de 1'échantillon.
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ANNEXE D : Procédé de fabrication du nano-
préhenseur a surface adaptative

Le tableau qui suit correspond au procédé de fabrication retenu du dispositif de nano-

préhension a surface adaptative.

1 | Nettoyage du substrat
FEviter toute contamination et génération de défauts lors de 1’étape suivante
Sorbonne de chimie - Béchers en pyrex — Substrat <100> intrinséque.
Solution Pirhafia (50% d’acide sulfurique concentré H,SQy4, 50% de peroxyde d’hydrogéne H,0;) => durée
d’immersion fixée par la fin de la réaction exothermique.
Ringage abondant & la pissette d’Eau dés - ionisée (EDI) + immersion dans bain d’eau azoté 15 min + séchage
par centrifugation
Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1.
Trempage de 1 min + ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.
2 | Lithographie électronique n°1
Masque 1, définition des trous circulaires.
Procédé bi-couche contact ohmique : Copo EL 13% et PMMA 8,5
Dose 250uC / cm?2 ; courant 1,6 nA ; résolution 10 nm, tension 50 keV. => motif’s résolution élevée
Dose 250uC / cm2 ; courant 43 nA ; résolution 50 nm, tension 50 keV. => motifs résolution moyenne
Ringage 4 I’eau DI.
Epaisseur moyenne résine :720 nm
3 | Dépot de Nickel par évaporation
Dépot couche Nickel pour masquage du silicium lors de 1a gravure des piédestaux..
Bati d’évaporation MECA2000 (Custom).
Temps = Imin 30 sec, 150 eV.
Epaisseur = 100 nm
4 | Lift - off masque nickel
Sorbonne de chimie - Béchers en téflon.
Bain d’acétone avec Ultrasons, (puissance 40W), + ringage a la pissette d’acétone, + ringage a la pissette
d’alcool IPA, + ringage & I’EDI et enfin séchage.
Remarque : Etant donnée I’épaisseur de la résine, une interruption du trempage a l'acétone signifie la fin du
lift - off. puisque les éventuels morceaux de métal restant se collent a la surface du substrat.
5 | Gravure RIE

Gravure des piédestaux de silicium. Méme remarque que pour le procédé de filtre RF employant une pointe
vibrante.

Un plasma caractéristique est présenté ci-dessous : Systéme Oracle Trion Technology.

Gaz : SFg = 40 sccm, O, = 10 sccm, CHF; = 30 scem, Puissance RIE 110 W, Puissance ICP 300 W, Pression
140 mTorr.

Temps : déterminé par la largeur et la hauteur désirées des pointes (contrdle régulier au MEB).

On suppose Temps = 15 min.

Epaisseur moyenne marche Ni/ Si: 3,5 um.
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LOKY 15mm
wmw o IEMN ox

photographie MEB des piédestaux de silicium couverts par un chapeau d’oxyde

Gravure chimique du masque de Nickel + polyméres, résidus organiques, et couche de passivation SiO,F,.
Gravure du Nickel, + nettoyage de polyméres, et couche de passivation SiO,F, qui aurait pu se former pendant la
gravure RIE du silicium.

Sorbonne de chimie.

Bain pirhafia : H,SO,4 /H0, 1 :1

Durée fixée par la fin de réaction exothermique, soit typiquement 30 — 45 min.

Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

Gravure chimique oxyde.

Gravure de I’oxyde qui a pu croitre du fait de la réaction chimique avec la solution de pirhafia.
Sorbonne de chimie solutions halogénées.

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1, moins de 1 min.
Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

N Cycles d’oxydation thermique (ambiance séche, ou humide) et gravure chimique de ’oxyde.

Ci-dessous paramétres typiques d’oxydation => oxyde sec.

a) Oxyde pour effiler les piédestaux de silicium

Four d’oxydation Tempress Amtech 4’

Gaz : 0,/2,5 slm, Température : 1100°C

Temps = 6h30, épaisseur = 350 nm (mesurée sur substrat <100>).

b) Gravure chimique de I’oxyde thermique s’il ne s’agit pas du dernier cycle (=> dans ce cas, ’oxyde thermique
sert a protéger les pointes des étapes de gravure RIE suivantes)

Etape n°7 => temps d’immersion dans BE 7 :1 ajusté en fonction de I’épaisseur d’oxyde (test surface
hydrophobe).

Remarque : Le nombre de cycles, ainsi que les parametres d’oxydation sont ajustés de nouveau, de sorte a
recueillir des pointes treés effilées.

Pour s’assurer d’un effilage optimal, typiquement on opérera 2 cycles d’oxydation séche (1100°C,
6h30 min) + gravure chimique de l'oxyde. Dans ce contexte, I oxyde thermique est conservé au second cycle.

Lithographie optique n° 1.

Masque 2, ouverture sur les contre - électrodes.

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Tournette TP6000 avec Capot (résines optiques), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BAG.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 2000tr./min’; Temps 8 sec.
Enduction Résine AZ1518, Vitesse 4400tr./min ;, Accélération 2000tr./min®, Temps 8 sec.

Pre - bake : recuit plaque 110°C pdt. 1 min.

Traitement de surface AZ 326 (30 sec sans agiter) + ringage pissette EDL

Exposition pdt. 1.6 sec (mode soft contact). Puissance 7TmW/cm

Post — bake : recuit plaque 110°C pdt. 1 min.

Révélation dans AZ400K / EDI (1/3) pdt. 2min30sec. Ringage pissette EDI 15 sec. Contréler au microscope
optique.

Epaisseur 1,865 um

10

Dépot de Nickel par pulvérisation cathodique RF.
Dépdt couche Nickel pour masquage des pointes.
Biti de pulvérisation PLASSYS.
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’Femps =25 min, Puissance 150 W, débit Argon =45 sccm, tension 595 V.
Epaisseur moyenne Nickel = 50 nm

11

Lift - off masque nickel

Sorbonne de chimie - Béchers en téflon.

Bain d’acétone avec Ultrasons, (puissance 40 Watts), + ringage a la pissette d’acétone, + ringage a la pissette
d’alcool IPA, + ringage a I’EDI et enfin séchage.

Remarque : Etant donnée I'épaisseur de la résine, une interruption du trempage a l’acétone signifie la fin du
lift - off, puisque les éventuels morceaux de métal restant se collent a la surface du substrat.

12

Gravure RIE

Gravure des ouvertures dans la couche de SiO, au niveau des contre — électrodes => I’oxyde protége toujours les
pointes.

Oxford Plasmal.ab 80 Plus.

Gaz : CF, =40 sccm, CHF; = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 520 V Temps 12 min 30 sec (+15sec. pour uniformité) si 1’épaisseur d’oxyde
thermique est de 350 nm.

Accord Impédance automatique.

13

Gravure chimique du masque de Nickel.

Gravure du Nickel.

Sorbonne de chimie.

Bain pirhafia : H,SO, / H,0, 1 :1.

Durée fixée par la fin de réaction exothermique, soit typiquement 30 — 45 min.
Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.

14

Dépdt de nitrure de silicium (faiblement contraint)

Isolation du niveau d’interconnexion + contre — électrodes par rapport au substrat

Four de dépdt LPCVD Tempress Amtech 4.

Gaz : SiCl,H; / 20 sccm — NH; / 10 sccm, Température : 800°C, Pression : 100 mT. Temps = 35 min.
Epaisseur = 100 nm.

Remarque : L épaisseur visée de 100 nm de nitrure de silicium correspond a I'épaisseur permettant d’observer
0,65 périodes d’oscillation par interférométrie laser a 657 nm. Outre l'isolation du niveau des
contre - électrodes par rapport au substrat, le choix du nitrure enrichi en silicium garantit une sélectivité
suffisante lors de 1'étape de gravure de la couche sacrificielle (LTO) dans le BE 7 : 1.

15

Dépét de polysilicium avec dopage in situ.

Niveau contre — électrodes.

Four de dépot LPCVD Tempress Amtech 4°”.

Gaz : SiH,; /50 sccm — PH; / H, (1%) 10 scem, Température : 700°C, Pression : 100 mT.
Epaisseur =200 nm.

Remarque : Les différentes étapes précédentes détériorent 1'état de surface du wafer. La pression est réduite a
0,1 Torr pour éviter les effets catastrophiques de croissance de cristallite sur des sites de nucléation. Ces sites

préférentiels sont issus de la rugosité initiale de la surface.

16

Dépét de nitrure de silicium (faiblement contraint).

Isolation du niveau des contre — électrodes par rapport aux poutres structurelles.
Four de dép6t LPCVD Tempress Amtech 47

Gaz : SiCl,H; / 20 sccm — NH; / 10 sccm Température : 800°C Pression : 100mT
Epaisseur = 100 nm, Temps = 35 min.

Remargque : idem que pour I’étape 14.

17

Lithographie optique n° 2.

Masque 2, définition des interconnexions.

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Toumette TP6000 avec Capot (résines optiques), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BA6.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 2000tr./min’; Temps 8 sec.
Enduction Résine AZ1518, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 2000tr./min’; Temps 8 sec.

Pre - bake : recuit plaque 110°C pdt. 1 min.

Exposition pdt. 6 sec (mode soft contact). Puissance 7mW/cm?.

Révélation dans MIF 726 pur pdt. 45 sec. Ringage pissette EDI 15 sec. Contréler au microscope optique.
Epaisseur 1,8 uym
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18 | Gravure RIE nitrure de silicium (faiblement contraint).
Transfert des motifs des contre — électrodes dans la couche de protection de nitrure Si,Ny.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : CF, = 80 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 500 V Temps 2 min45 sec (+15sec. pour uniformité).
Laser sur SixNy : 0,6 Tosc. Détection de fin d’attaque : transition nitrure => couche de Polysilicium.
Accord Impédance automatique.
19 | Gravure RIE polysilicium.
Transfert des motifs des contre — électrodes dans la couche de polysilicium.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : SF¢/ 12 scem, O,/ 10 scem, N, / 10 scem, puissance 55 W, Pression 25 mT.
Accord Impédance manuel : C;=66 C,=71.
Tension d’autopolarisation =225 V.
Temps : environ 2 min.
Détection de fin d’ attaque : transition Polysilicium => couche de Si Ny.
20 | Gravure RIE nitrure de silicium (faiblement contraint).
Transfert des motifs des contre — électrodes dans la couche d’isolation en SicNy.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : CF, = 80 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 500 V Temps 2 min45 sec (+15sec. pour uniformité).
Laser sur Si,Ny : 0,6 Tosc. Détection de fin d’attaque : transition nitrure => substrat.
Accord Impédance automatique.
21| Gravure RIE des résidus de résine AZ1518.
Nettoyage des résidus de résine.
Oxford Plasmal.ab 80 Plus
Gaz : O, =20 sccm, Puissance 200 W Pression 50 mT.
Tension d’autopolarisation = 680 V Temps 30sec.
Laser sur AZ1518 : 6,25 Tosc (en admettant que Maz;s13 = 1,6, il restait environ 1,3 um de résine). Détection de
fin d’attaque : transition résine AZ1518 => nitrure.
Accord Impédance automatique.
22 | Gravure chimique de ’oxyde thermique.
Gravure chimique de ’oxyde d’effilage.
Sorbonne de chimie solutions halogénées.
Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1, environ 7 min correspondant a
350 nm d’oxyde thermique.
Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.
23 | Dépot d’oxyde LTO (Low temperature oxide)
Oxyde sacrificiel.
Four de dépot LPCVD Tempress Amtech 4>
Gaz : SiH, /70 sccm — N, / 25 sccm — O,/ 150 sccm, Température : 410°C, Pression : 150mT
L’épaisseur déposée est choisie de sorte a recouvrir complétement les pointes (Tsioz = hpointes 0,15 um).
Dans le cas présent : temps = 2h45 min, épaisseur = 3,6506 um
Remarque : L’épaisseur visée de 3,5 um correspond a [’épaisseur permettant d’observer 13,5 oscillations par
réflectométrie laser a 6570 4.
24 | Lithographie optique n° 3.
Masque 3, ouverture sur les plots d’ancrage des poutres.
Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.
Tournette TPBLE sans Capot (résines optiques épaisses), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BAG6.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr /min®; Temps 40 sec.
Enduction Résine AZ4562, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min®; Temps 40 sec.
Attendre 10 min (laisser fluer la résine). Recuit 110°C pdt. 3min.
Exposition pdt. 16,7 sec (mode soft contact). Puissance TmW/em®
Révélation dans AZ351B (hydroxyde de sodium) / EDI (1/3) pdt. 1mind0Osec. Ringage pissette EDI 15 sec.
Contrdler au microscope optique.
Epaisseur moyenne résine AZ4562 : 4,65 pm.
25| Gravure RIE du LTO.

Transfert des motifs de plots d’ancrage dans la couche de LTO.
Oxford PlasmaLlab 80 Plus.
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Gaz : CHF; =40 sccm, CF4 = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 505 V, Temps 2h 5 min (+15sec. pour uniformité). Vitesse d’attaque :29 nm/min.
Laser sur LTO : 15,5 Tosc. Détection de fin d’attaque : transition LTO => couche de nitrure.

Accord Impédance automatique.

26

Gravure RIE du nitrure.

Transfert des motifs de plots d’ancrage dans la couche de nitrure Si;N, de protection.

Oxford PlasmaLab 80 Plus.

Gaz : CHF; = 40 sccm, CF4 = 40 scem, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 505 V, Temps 3 min30 sec (+15sec. pour uniformité). Vitesse
d’attaque :30 nm/min.

Laser sur nitrure : 0,6 Tosc. Détection de fin d’attaque : transition SiNy => couche de polysilicium.

Accord Impédance automatique.

27

Gravure RIE des résidus de résine AZ4562.

Nettoyage des résidus de résine.

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : O, =20 sccm, Puissance 200 W Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 680 V.

Laser sur AZ4562. Détection de fin d’attaque : transition résine AZ4562 => polysilicium.
Accord Impédance automatique.

Hauteur marche LTO sur polysilicium : 3,3um.

28

Dépét de polysilicium non dopé.

Matériau constitutif des poutres structurelles.

Four de dép6t LPCVD Tempress Amtech 4°”.

Gaz : SiH, / 80 sccm, Température : 585°C, Pression : 200 mT.
Temps = 4h05min. Epaisseur =1,06 pm.

Remarque : la qualité structurelle de ce niveau est critique. Par conséquent, on préfére une méthode de dopage
du polysilicium par diffusion, plutét qu'un dopage par implantation ionique générani des défauts dans la couche
structurelle, ou encore un dépét de polysilicium dopé in situ.

29

Dépét d’oxyde PSG (Phospo Silicate Glass).

Source de diffusion (couche d’oxyde de silicium riche en phosphore).

Four de dép6t LPCVD Tempress Amtech 4.

Gaz : O,/ 100 scem, SiHg / 20 scem, PH; / 10 scem, Température : 410°C, Pression : 200 mT.
Temps = 4h05min. Epaisseur =2,385 um.

30

Recuit de diffusion.

Recuit long de diffusion des atomes de phosphore du PSG dans la couche de polysilicium
Four de recuit Tempress Amtech 4>,

Gaz : N, / xxxx sccm, Température : 1000°C, Temps = 1h.

Remarque : les dopants exodiffusent grdce au recuit thermique. Les atomes de phosphore se placent directement
en site substitutionnel dans le cristal de silicium jusqu’a la limite de solubilité.

31 | Gravure chimique du PSG.
Gravure chimique de I’oxyde source de diffusion.
Sorbonne de chimie solutions halogénées.
Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1, environ 15 min.
Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.
Hauteur de marche moyenne au niveau des plots d’ancrage : 3,98 um
32| Lithographie optique n° 4.
Masque 3, ouverture sur les plots d’ancrage des poutres.
Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.
Tournette TPBLE sans capot (résines optiques épaisses), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BA6.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min®;, Temps 40 sec.
Enduction Résine AZ4562, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min2; Temps 40 sec.
Attendre 10 min (laisser fluer la résine). Recuit 110°C pdt. 3min.
Exposition pdt. 16,7 sec (mode soft contact). Puissance 7mW/cm®
Révélation dans AZ351B (hydroxyde de sodium) / EDI (1/3) pdt. 1min40sec. Ringage pissette EDI 15 sec.
Contrdler au microscope optique.
Epaisseur moyenne résine AZ4562 : 4,65 pum.
33 | Dépot de Nickel par pulvérisation cathodique RF.
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Dép6t couche Nickel pour masquage des plots d’ancrage en vue de la planarisation du polysilicium a
I’emplacement des pointes.

Biti de pulvérisation PLASSYS.

Temps = 34 min, Puissance 150 W, débit Argon = 45 sccm, tension 595 V.

Epaisseur moyenne Nickel = 85 nm

34

Lift - off masque nickel

Sorbonne de chimie - Béchers en téflon.

Bain d’acétone avec Ultrasons, (puissance 40 Watts), + rincage a la pissette d’acétone, + ringage a la pissette
d’alcool IPA, + ringage a I’EDI et enfin séchage.

Remarque : Etant donnée ['épaisseur de la résine, une interruption du trempage a l'acétone signifie la fin du
lift - off, puisque les éventuels morceaux de métal restant se collent a la surface du substrat.

35

Enduction de résine épaisse

1 étape de planarisation du 2™ niveau structurel.

Tournette TPBLE sans Capot (résines optiques épaisses).

Enduction Résine AZ4562 (solvant PGMEA)

Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr /min’ ; Temps 40sec.

Attente 10 min = fluage résine. Recuit 110°C pdt. 3min.

Epaisseur moyenne résine AZ4562 : 4,925 pm

Hauteur de marche avant (au niveau des pointes) = 3,5 um, hauteur de marche aprés = 250 nm.

36

Gravure RIE AZ4562

2™ étape de planarisation.

Oxford Plasmalab 80 Plus

Gaz : O,/ 30 sccm, puissance 300W, Pression 100mT. Accord impédance automatique.
Tension d’autopolarisation = 820 V.

Vitesse gravure AZ4562 : 630 nm/min

Laser sur AZ4562 : 1 période d’oscillation = 190 nm.

Temps & ajuster de sorte a atteindre la partie supérieure du relief des structures.

Temps 3min, nombre de périodes d’oscillations : 8,5 Tosc (soit 1,6 um de résine gravée).

37

Gravure RIE

3™ ¢tape de planarisation

Oxford PlasmaLab 80 Plus

Gaz : SF¢ /12 sccm, O, / 10 scem, N, / 10 scem, puissance 55 W, Pression 25 mT. Accord impédance manuel :
C1=66, C,=71.

Tenston d’autopolarisation =230 V.

Laser sur AZ4562 : détection transition AZ4562 => Polysilicium.

Temps 45 min, nombre de périodes d’oscillations : 17,5 Tosc (3,33 um de résine gravée).

38

Nettoyage résine

S’assurer de I’élimination compléte de la résine.

Sorbonne de chimie

Bain acétone : immersion 5 min + ringage a la pissette d’acétone, puis ringage a la pissette d’IPA, et enfin
séchage azote.

39

Lithographie optique n° 5.

Masque 4, définition des poutres de saisies.

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Toumette TP6000 avec Capot (résines optiques), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BA6.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 2000tr./min%; Temps 8 sec.
Enduction Résine AZ1518, Vitesse 4400tr./min ; Accélération 20001r./min’, Temps 8 sec.

Pre - bake : recuit plaque 110°C pdt. 1 min.

Traitement de surface AZ 326 (30 sec sans agiter) + ringage pissette EDL.

Exposition pdt. 1.6 sec (mode soft contact). Puissance 7TmW/cm

Post — bake : recuit plaque 110°C pdt. 1 min.

Révélation dans AZ400K / EDI (1/3) pdt. 2min30sec. Ringage pissette EDI 15 sec. Contréler au microscope
optique.

Epaisseur 1,8 um

40

Dépot de Nickel par pulvérisation cathodique RF.

Dépét couche Nickel pour masque de gravure lors de la gravure RIE du polysilicium.
Bati de pulvérisation PLASSYS.

Temps = 25 min, Puissance 150 W, débit Argon = 45 sccm, tension 595 V.,
Epaisseur moyenne Nickel = 50 nm
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41 | Lift - off masque nickel
Sorbonne de chimie - Béchers en téflon.
Bain d’acétone avec Ultrasons, (puissance 40 Watts), + ringage a la pissette d’acétone, + ringage 4 la pissette
d’alcool IPA, + ringage a I’EDI et enfin séchage.
Remarque : Etant donnée !'épaisseur de la résine, une interruption du trempage a l'acétone signifie la fin du
lift - off, puisque les éventuels morceaux de métal restant se collent a la surface de I'échantillon.
42 | Gravure RIE polysilicium (2nll matériau structurel).
Structuration des poutres de saisie dans la couche de polysilicium.
Oxford PlasmaLab 80 Plus
Gaz : SF¢/ 12 scem, O,/ 10 scem, N3 / 10 scem, puissance 55 W, Pression 25 mT.
Accord Impédance manuel : C,;= 66 C,= 71.
Tension d’autopolarisation =225 V.
Détection de fin d’attaque : transition Polysilicium => couche de LTO.
43 | Gravure chimique du masque de Nickel.
Gravure du Nickel.
Sorbonne de chimie.
Bain pirhafia : H,SO, /H,0, 1:1.
Durée fixée par la fin de réaction exothermique, soit typiquement 30 — 45 min.
Ringage EDI + ringage dans bain d’eau azoté 15 min + séchage par centrifugation.
44 | Lithographie optique n° 6.

Masque 5, définition des zones de fonctionnalisation des poutres de saisie.

Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.

Toumette TPBLE sans capot (résines optiques épaisses), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BA6.

Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min®; Temps 40 sec.
Enduction Résine AZ4562, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr4/min2; Temps 40 sec.

Attendre 10 min (laisser fluer la résine). Recuit 110°C pdt. 3min.

Exposition pdt. 16,7 sec (mode soft contact). Puissance 7mW/cm®

Révélation dans AZ351B (hydroxyde de sodium) / EDI (1/3) pdt. 1min40sec. Ringage pissette EDI 15 sec.
Controler au microscope optique.

Epaisseur moyenne résine AZ4562 : 4,65 pm.

Remarque : Répéter I'opération « 44 » si nécessaire (il est souhaitable que les plots d’encastrement soient
recouverts de résine a l'issue de cette étape).

45 | Dépot d’un matériau X par pulvérisation cathodique RF ou évaporation.
Dépdt d’une couche d’un matériau dont le choix n’a pas encore été fixé. L’objectif est d’accroitre localement
1’adhésion des poutres de saisie avec 1’objet a manipuler. Selon la nature de ce dernier, on emploiera un matériau
plutdt qu’un autre, signifiant une évaporation ou une pulvérisation (en fonction des cibles disponibles).

46 | Lift - off matériau de fonctionnalisation
Sorbonne de chimie - Béchers en téflon.
Bain d’acétone avec Ultrasons, (puissance 40 Watts), + ringage a la pissette d’acétone, + ringage a la pissette
d’alcool IPA, + ringage a I’EDI et enfin séchage.

47 | Lithographie optique n° 7.
Masque 6, ouverture sur les lignes d’acces et plots de polarisation des électrodes d’actionnement.
Recuit plaque 110°C pdt. 5 min.
Toumette TPBLE sans Capot (résines optiques épaisses), Aligneur Suss MicroTec MA6 / BA6.
Enduction promoteur d’adhérence HMDS, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min’;, Temps 40 sec.
Enduction Résine AZ4562, Vitesse 6000tr./min ; Accélération 4000tr./min’; Temps 40 sec.
Attendre 10 min (laisser fluer la résine). Recuit 110°C pdt. 3min.
Exposition pdt. 16,7 sec (mode soft contact). Puissance 7mW/cm?
Révélation dans AZ351B (hydroxyde de sodium) / EDI (1/3) pdt. 1min40sec. Ringage pissette EDI 15 sec.
Contrdler au microscope optique.
Epaisseur moyenne résine AZ4562 : 4,65 um.

48 | Gravure RIE du LTO.

Transfert des motifs dans la couche de LTO.

Oxford PlasmaLab 80 Plus.

Gaz : CHF; = 40 sccm, CF4 = 40 sccm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tenston d’autopolarisation = 505 V, Temps 2h 5 min (+15sec. pour uniformité). Vitesse d’attaque :29 nm/min.
Laser sur LTO : 15,5 Tosc. Détection de fin d’attaque : transition LTO => couche de nitrure.

Accord Impédance automatique.
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49

Gravure RIE du nitrure.

Transfert des motifs de plots d’ancrage dans la couche de nitrure Si,Ny de protection.

Oxford PlasmaLab 80 Plus.

Gaz : CHF; = 40 sccm, CF, = 40 scecm, Puissance 125 W, Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 505 V, Temps 3 min30 sec (+15sec. pour uniformité). Vitesse
d’attaque :30 nm/min.

Laser sur nitrure : 0,6 Tosc. Détection de fin d’attaque : transition SiyNy => couche de polysilicium.

Accord Impédance automatique.

50

Gravure RIE des résidus de résine AZ4562.

Nettoyage des résidus de résine.

Oxford Plasmalab 80 Plus

Gaz : O, =20 sccm, Puissance 200 W Pression 50 mT.

Tension d’autopolarisation = 680 V.

Laser sur AZ4562. Détection de fin d’attaque : transition résine AZ4562 => polysilicium.
Accord Impédance automatique.

51

Gravure chimique couche sacrificielle LTO.

Gravure de la couche sacrificielle LTO.

Sorbonne de chimie solutions halogénées

Immersion dans une solution d’acide fluorhydrique tamponnée type BE7:1.

Durée a déterminer (contrble de la progression de la gravure afin de préserver les plots d’encastrement et
électrodes d’actionnement solidaires du substrat).

Immersion dans une solution d’eau DI + solution d’alcool isopropanol.

Remarque : L’immersion doit se faire délicatement + éviter les chocs et gestes brusques qui pourraient
détruire irrémédiablement les structures.

51

Séchage au CO, super critique.

Séchage au CO, super critique pour éviter les problemes de stiction.
Baiti de séchage CO, super critique.

Immersion dans une solution d’alcool isopropanol.
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ANNEXE E : Données technologiques sur certains matériaux et résines

Matériaux
Procédé

SiyN, (LPCVD)

SisN,
(PECVD)

Si0,
(PECVD)

Poly dopé In
Situ

AZ4562

Copo EL 13%

AZ5214

BE 7:1

4.5 A/min

HF 10 %

HF 50 %

75 A/min

RIE (Oxforb PlasmaLab)
CF, :80 sccm, Ar 1120 scem,
50 mTorr, 125 Watts

27,15 nm/min

110 nm/min

RIE (Oxforb Plasmalab)
LBO sccm, 50 mTorr,
125 Watts

49 nm/min

67 nm/min

RIE (Oxforb Plasmal ab)
CHF; :40 scem,

CF; :40 sccm, 50 mTorr,
125 Watts

30 nm/min

55 nm/min

29 nm/min

36 nm/min

15,7 nm/min

RIE (Oxforb Plasmal ab)
0O, 30 scecm, 0,1 Torr,
300 Watts

628 nm/min

RIE (Oxforb PlasmaL ab)
0, :40 sccm, 0,3 Torr,
100 Watts

175 nm/min

RIE (Oxforb PlasmaL ab)
SFg :12 sccm, O; :10 sccm,
N; 10 sccm, 25 mTorr,
55 Watts

100 nm/min

83 nm/min

Tableau 1: Vitesse d’attaque de certains matériaux ou résines en fonction de la recette de gravure.
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Matériaux Si,N, (LPCVD) | Si;N, (PECVD) | SiO, (PECVD) | Poly dopé In AZ4562 Copo EL 13% AZ5214
Procédé Situ
Indice réfraction 21 2,01 1,45 3,55 1,587 1,481 1,73
Période oscillation, 156 nm 165 nm 225 nm 92.5 nm 207 nm 222 nm 190 nm

interférométrie laser 657 nm

Tableau 2: Indice de réfraction, et période d’oscillation par interférométrie laser a2 657 nm, pour divers matériaux et résines.
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