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Introduction

Les développements récents dans le domaine des microtechniques et des microsys-
temes ont mis en avant des limitations thermiques dans la course a la miniaturisation.
Afin de mieux comprendre et d’améliorer la conception de micro-dispositifs, des tech-
niques de micro-caractérisation du point de vue thermique deviennent incontournables.
La température représente une énergie d’agitation moléculaire qui n’est pas mesurable
directement. La mesure de température reste donc un probleme ouvert parce que la tem-
pérature agit sur la majorité des propriétés physiques et mécaniques et de ce fait un grand
nombre de principes de mesure thermique tres différents sont possibles. Les systemes de
mesures thermiques a petite échelle dérivés des microscopes a sondes locales de type AFM
(Atomic Force Microscope) sont actuellement les plus répandus dans ce domaine de I'ins-
trumentation pour les micro et nanotechnologies. Cependant la précision des mesures de
température par sondes locales souvent résistives est affectée par le couplage entre ef-
fets thermiques et topographiques, par les échanges de chaleur via 'air et par une mise en
oeuvre parfois délicate. Malgré le développement de nombreuses sondes tres abouties pour
les mesures thermiques a partir de principes physiques bien différents, la problématique

de la mesure thermique a 1’échelle submicronique n’est pas pour autant résolue.

Les travaux de cette these s’inscrivent dans le développement de la mesure thermique
en champ proche. Nous proposons d’éudier deux méthodes thermoélectriques afin de me-
surer localement la température de surface d’'un échantillon conducteur. La premiere mé-
thode est la mesure par thermocouple intrinseque, c’est a dire la création d’une jonction
thermocouple par contact entre une sonde de mesure et I’échantillon a caractériser. Cette
technique de mesure n’est pas nouvelle mais elle n’a pas encore fait ’objet d’études pous-
sées sur sa faisabilité et ses aptitudes a 1’échelle locale en particulier dans le cadre de la
microscopie en champ proche. La seconde méthode de mesure abordée dans ce mémoire
est la dépendance de la différence de potentiel de contact (DPC) en fonction de la tempé-
rature. Malgré plusieurs publications constatant un effet de la température sur la valeur
de la DPC, il n’y a pour I'instant aucune étude spécifiquement dédiée a I'utilisation de ce

phénomene pour des mesures thermiques. Nous proposons, dans le cadre de cette these,

13



INTRODUCTION

une premiere investigation expérimentale de la mesure de température de surface par la
mesure de la DPC.

Le premier chapitre est un état de 'art des travaux existants sur la mesure locale de
température. Nous passons en revue les différents principes physiques utilisés pour ac-
céder a la valeur de la température. Apres un inventaire des techniques proposées pour
la mesure en champ lointain, nous nous focalisons sur les nombreux développements de
sondes thermiques locales fonctionnant en champ proche. Une attention particuliere est

portée aux sondes thermoélectriques.

Un probleme récurrent dans le cadre des mesures thermiques a petite échelle est la
définition d’un échantillon de référence. En effet, afin d’évaluer les performances d’un prin-
cipe de mesure, il est nécessaire de disposer d’échantillons dont les caractéristiques sont
connues. Le second chapitre décrit ainsi la conception et la réalisation de deux échantillons
spécifiquement dédiés a la mesure thermoélectrique de température de surface. Apres la
réalisation de ces échantillons, nous présentons les mesures d’étalonnage des différentes
caractéristiques telles que le temps de thermalisation, la réponse thermique a une excita-

tion continue et le profil thermique.

Dans le troisieme chapitre, nous rappelons les théories liées a la mesure par thermo-
couple et plus particulierement a la mesure intrinseque. Ce principe de mesure nécessite un
contact entre la pointe et 1’échantillon. Nous consacrons un paragraphe a la formulation
théorique de ce contact d’un point de vue mécanique et électrique. Apres avoir présenté
un modele du comportement thermique de la mesure par contact, nous proposons alors
une étude comparative entre 'erreur liée a la mesure par thermocouple soudé classique et

celle commise par un thermocouple intrinseque.

Le quatrieme chapitre est consacré au développement de différents types de sondes
pour la mesure intrinseque. Nous présentons la réalisation de différentes sondes thermo-
électriques. Plusieurs architectures sont proposées et testées en conditions de mesure. Nous
nous intéressons ensuite a la problématique de la mesure par contact. En effet, le contact
entre la sonde et I’échantillon engendre une perturbation de la température de surface
de celui-ci. Nous proposons un montage expérimental afin de quantifier ces perturbations

pour un dispositif particulier, nous présentons et analysons des résultats de mesures.

Le cinquieme chapitre est dédié au développement dun dispositif expérimental de

microscopie a forces électrostatiques. Une partie est consacrée a la caractérisation de

14



cet instrument. Nous présentons la réponse des principaux parametres de 'appareil de
mesure pour différentes sollicitations. Ces résultats nous permettent de mieux controler
les parametres environnementaux entrant en jeu lors de la mesure de DPC et de fournir

les premiers résultats montrant la dépendance de la DPC en fonction de la température.
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ETAT DE L’ART

Cet état de I'art présente les techniques existantes pour mesurer localement la tempé-
rature de surface d’un élément. La premiere partie décrit les différents procédés physiques
utilisés pour obtenir une valeur de la température. Ce classement sur les principes phy-
siques sera conservé tout au long de ce chapitre, nous verrons tout d’abord les techniques
existantes en champ lointain. L’apparition de la microscopie en champ proche en 1981 a
ouvert de nouvelles possibilités dans le monde de la mesure a petite échelle. Un grand
nombre de nouveaux microscopes, qui seront décrit ici brievement, ont été publiés. Nous
nous intéresserons par la suite aux principales sondes de température adaptées a ces nou-
veaux outils métrologiques développées depuis les années 1990. Dans le cadre des travaux
présentés dans cette these, nous finirons ce chapitre par une description plus approfondie

des sondes basées sur les principes de mesures thermoélectriques.

1.1 Les principes physiques de mesure de la tempé-

rature

Il faut tout d’abord évoquer ce qu’est la mesure de température. En effet, la tempéra-
ture est une grandeur physique traduisant ’agitation moléculaire, ¢’est donc une quantité
d’énergie qu’il faut quantifier pour obtenir une valeur de la température. Cette énergie
n’est pas mesurable directement contrairement a d’autres grandeurs comme une longueur
ou une masse. L’acces a la température nécessite obligatoirement une transformation de
I’énergie thermique en une autre grandeur physique mesurable. L’agitation thermique af-
fecte un grand nombre de principes physiques, il est donc possible de la quantifier par
plusieurs méthodes basées sur des propriétés physiques différentes telles que les propriétés
d’émissivités, mécaniques et électriques. La théorie physique élémentaire associée a chacun

de ces principes est présentée dans cette premiere partie.

1.1.1 La thermoréflectivité

Lorsqu’une surface quelconque est soumise a un rayonnement, une partie de ce rayon-
nement est absorbée, une autre est transmise et enfin un dernier pourcentage est réfléchi.
La réflectivité d’'un matériau dépend entre autres de la température. Le rapport entre la
quantité d’énergie réfléchie et I’énergie totale incidente définie le coefficient de réflexion
de I’échantillon R;. En premiere approche, la variation de réflectivité ARy est lie a la

variation de température AT par la relation suivante :

ARy _ (L@

AT = kAT 1.1
Rro R dT) & (1.1)
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1.1 Les principes physiques de mesure de la température

Ou & représente le coefficient de thermoréflectivité du matériau. Ce coefficient varie entre
10™* et 107% pour les solides mais il est aussi tres fortement dépendant de la longueur
d’onde.

1.1.2 Effet thermoradiatif

L’effet thermoradiatif trouve son origine dans le fait que tout corps a une tempéra-
ture supérieure a 0 Kelvin (zéro absolu) émet un rayonnement électromagnétique appelé
rayonnement thermique. Ce processus statistique est décrit par la loi de Planck qui donne
la distribution spectrale de puissance rayonnée en fonction de la température absolue du
corps T et de la longueur d’onde A :

dP(\,T) _ 21rhcA\™° (12)

dA exp (&%x) —1

La loi de Planck est définie a 1’équilibre thermodynamique, les différentes constantes sont :
— h =16,62561073* [J.5] : constante de Planck
~ kp =1,380510723 [J.LK™'] : constante de Boltzmann

— ¢=2,997910% [m.s™'] : vitesse de la lumiere dans le vide

Le principe de la thermométrie radiative est donc de quantifier le rayonnement du corps

qui émet pour donner une valeur de sa température.

1.1.3 Effet thermomeécanique

L’effet thermomécanique provient de la dépendance du volume d’un matériau en fonc-
tion de sa température. En effet, soit Vi un élément de volume d’un matériau, une varia-
tion de température AT de cet élément engendre une variation de volume AV, suivant
I’équation 1.3.

AV = aV AT (1.3)

Ou «a [K™'] est le coefficient de dilatation de 1’élément considéré. La thermométrie méca-
nique repose ainsi sur la quantification de la variation de volume d’un élément dont les

propriétés mécaniques sont connues pour en déduire sa température.

1.1.4 Effets thermoélectriques

Les effets thermoélectriques sont des phénomenes associés a la présence simultanée d’un
courant électrique et d'un courant de chaleur dans un systeme. Nous différencions plusieurs
phénomenes thermoélectriques différents, mais seulement deux d’entre eux sont présentés

ici, la dépendance de la résistance électrique avec la température et I'effet Seebeck, pour
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ETAT DE L’ART

leur intéret dans le cadre de la mesure thermique. Nous décrivons successivement les
principes physiques associés dans la suite de ce paragraphe.

La résistance éléctrique R d'un conducteur ou d’un semi-conducteur est la capacité de
celui-ci a freiner plus ou moins le passage du courant. Cette propriété dépend du matériau
considéré mais aussi de la température du conducteur. Soit un élément de conducteur dz
de section A, et de résistivité linéique p, alors I’équation 1.4 donne la résistance r de cet
élémént.

r= Aﬁsdz (1.4)

Or p dépend de la température T suivant la loi 1.5 en premiere approximation.

p=po+poB (T —Tp) (1.5)

Ou

— po [2am] : résistivité du matériau a la température de référence Tj

— B [K™'] : coefficient thermique de résistivité

Ainsi la résistance de ’élément dx s’exprime suivant I’équation 1.6 :

_ Po o
T—Asd:c—i— A

(T(z) — Tp) dw (1.6)

Le principe de mesure de température par résistivité est donc de mesurer la variation de
résistance d’un élément connu pour définir sa température.
Le second effet thermoélectrique, 'effet Seebeck, porte le nom du physicien allemand
qui I'a découvert en 1821 : Thomas Johann Seebeck. Celui-ci a montré qu’il existe une
différence de potentiel aux bornes d’un fil métallique et que ce potentiel dépend de la
température des extrémités de ce fil suivant I’équation 1.7.

T

AV = [ SdT (1.7)

To
ou :

— Tp [K] : température de extrémité froide
— T [K] : température de I'extrémité chaude
-5

[V.K™'] : coefficient Seebeck du matériau

L’effet Seebeck est I'acteur principal dans le fonctionnement d’un thermocouple. Soit A
et B deux métaux différents reliés a leur deux extrémités. Nous notons F' la jonction dite
"froide” a la température de référence Tj) et C la jonction dite "chaude” a la température

T'. Nous insérons alors un voltmetre dans le circuit (voir la figure 1.1). D’apres 1’équation
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1.2 La microscopie thermique en champ lointain

FIGURE 1.1 — Schéma illustrant le principe du thermocouple.

1.7, la tension mesurée par le voltmetre s’exprime par I’équation 1.8.

T T
Vap = / (S4— Sp)dT = / SapdT (1.8)
To To

Ou Sap est le coefficient Seebeck du couple formé par les matériaux A et B.

Le principe de la thermométrie par thermocouple est de mesurer la tension d'un couple
dont la jonction "chaude” est en contact avec la zone a mesurer et la jonction "froide”
est a une température de référence. Il faut au préalable étalonner la valeur du coefficient

Seebeck du couple utilisé.

1.2 La microscopie thermique en champ lointain

1.2.1 La mesure par thermoréflectivité

La technique la plus courante de mesure par thermoréflectance [1] consiste a éclairer
I’échantillon par un faisceau laser et a mesurer I'intensité réfléchie a I'aide d’un capteur.
La figure 1.2 décrit le montage expérimental générique pour une mesure de réflectance. Ce
principe de mesure a été utilisé pour cartographier le comportement thermique de couches
minces, de semiconducteurs [1], de jonctions de grain dans des semiconducteurs [2] ou en-
core de diélectriques [3], etc. Le coefficient de réflexion est une propriété complexe des
matériaux, il dépend bien sir du type de matériau, de 1’état de surface de 1’échantillon
et de la température; mais il entretient de plus une forte dépendance avec la longueur
d’onde. Nous nous apercevons alors que l'optimisation des mesures par réflexion nécessite
un choix judicieux de la longueur d’onde de I’éclairement pour avoir le meilleur compro-
mis entre une résolution spatiale maximum et une grande sensibilité thermique. Plusieurs

travaux sur I'optimisation de la mesure thermoréflective ont été publiés. Tessier et al. ont
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FIGURE 1.2 — Schéma illustrant le principe du microscope thermoréflectif.

proposé de synchroniser la mesure de reflectance par camera CCD avec I'optimisation de
la longueur d’onde de I’éclairement [4] alors que James Christoffersona et Ali Shakouri
ont travaillé sur I'optimisation de I"acquisition par photodiode [5].

L’inconvénient majeur de la mesure de température par réflexion est qu’il faut connaitre la
valeur du coefficient de réflexion de ’échantillon dans les conditions de mesure. Malheureu-
sement, la valeur de ce coefficient n’est généralement connu que pour quelques matériaux
massifs sous des conditions de mesures particulieres. Ceci impose alors un étalonnage de

la valeur du coefficient de réflexion pour chaque échantillon & mesurer [6].

1.2.2 La mesure radiative

L’utilisation de cette propriété touche aujourd’hui le grand public avec notamment
les thermometres tympaniques [7]. La résolution spatiale en radiométrie est limitée par la
diffraction a une valeur environ égale a la longueur d’onde du signal détecté. Parmi les
détecteurs pouvant étre utilisés nous pouvons citer les capteurs pyroélectriques, photovol-
taiques, photoconducteurs ainsi que les bolometres. Le premier avantage de ces techniques
radiatives est qu’elles sont en champ lointain et donc il n’y a pas de perturbation ther-
mique de la zone mesurée. De plus, ces mesures sont souvent des méthodes plein champ [8],
contrairement aux méthodes en champ proche, et nous obtenons une cartographie 2D ra-
pide de I’élément a mesurer avec une résolution spatiale inférieure au micrometre. Il existe

tout de méme une limitation majeure liée a ces techniques. En effet la mesure thermique
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1.2 La microscopie thermique en champ lointain

par rayonnement infrarouge [9] est tres sensible a la valeur du coefficient d’émissivité de
la surface mesurée, ce qui requiert une tres bonne connaissance physique de 1’échantillon
a mesurer. Ce probleme est largement atténué lorsque nous utilisons le rayonnement dans
le visible mais comme celui-ci est de faible intensité, la température minimale mesurable

méme aprés optimisation est de l'ordre de 250 “C [10] [11].

1.2.3 La mesure thermoélastique

La microscopie thermoélastique optique a débuté au LPMO devenu le département
MN2S du laboratoire FEMTO-ST avec la these de B. Cretin des 1984 [12] [13]. Depuis,
plusieurs travaux axés principalement sur ’excitation photothermique ont été menés. La
these d’Olivier Franquet, a permis, par le biais notamment des informations thermoé-
lastiques, de développer un systeme pour la caractérisation d’endommagement dans les
métaux [14]. Dans ces travaux une méthode de détection par sonde optique a été pri-
vilégiée. Puis les theses d’Etienne Farnault [15] et de Bruno Cavallier [16] ont permis
par couplage des méthodes thermiques et thermoélastiques en champ proche d’améliorer
considérablement le systeme, qui est devenu un microscope multi-acquisitions. Le principe
de ce microscope est de mesurer optiquement les déformations dues a un échauffement lo-
cal photo-thermique. La mesure se fait a 'aide d’une sonde interférométrique hétérodyne
focalisée au méme point que le laser d’excitation photothermique. Le schéma 1.3 présente

I’architecture de ce microscope.

1.2.4 Conclusion

Nous avons présenté ici une liste non exhaustive des méthodes de mesure de tempé-
rature plein champ. Ces techniques conventionnelles telles que la thermoréflectivité ou la
thermographie permettent des mesures rapides (comparativement & des méthodes mono-
point par balayage) et non invasives des champs de température. Toutefois, la diminution
de la taille des dispositifs a mesurer par le développement des microsystemes et de la micro-
électronique impose d’avoir des systemes de mesure thermique dont la résolution spatiale
soit submicronique voire nanométrique. En raison des phénomenes de diffraction limitant
la résolution spatiale des techniques conventionnelles, celles-ci ne pouvaient plus répondre
aux nouvelles exigences dimensionnelles imposées. Il est devenu impératif de développer
des nouveaux instruments ayant une meilleure résolution spatiale. L’amélioration de la
résolution spatiale par les techniques de mesure en champs proche fait de ces microscopes

a sondes locales de tres bons candidats a la mesure de température submicronique.
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FIGURE 1.3 — Schéma illustrant le principe du microscope thermoélastique optique.

1.3 La microscopie thermique en champ proche

Apres un bref historique sur I'apparition et le développement de la microscopie en
champ proche, un apercu de différentes sondes locales de mesure de température est pré-
senté. Le classement des techniques suivant le principe thermophysique mis a contribution

est conservé dans ce chapitre.

1.3.1 L’apparition de la microscopie en champ proche

La microscopie en champ proche optique a été sugérée pour la premiere fois par un
scientifique anglais Synge [17] [18] qui a émis l'idée de créer une sonde avec un trou
suffisament fin pour augmenter la limite de résolution imposée par Abbe. Ses travaux sont
restés sans échos jusqu’a ce que Ash et Nicholls [19] fassent la premiere démonstration a
I’aide de micro-ondes dont la longueur d’onde était de 3 ¢cm et obtiennent une résolution
spatiale de l'ordre de 150 pm. C’est en 1981 que G. Binnig et H. Rohrer publient le premier
article décrivant le STM (Scanning Tunneling Microscope) [20]. Ce microscope est basé sur
leffet tunnel. Cet effet se manifeste par un faible courant ¢ lorsqu’une pointe conductrice
polarisée est approchée d'un échantillon conducteur. Ce courant n’éxiste que lorsque la

distance entre la pointe et 1’échantillon est de 'ordre du nano-metre et dépend de facon
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1.3 La microscopie thermique en champ proche

exponentielle avec cette distance. Le principe est donc de maintenir constante la valeur
du courant tunnel en asservissant la distance pointe/échantillon a 'aide d’actionneurs

piézoélectriques. La figure 1.4 schématise un STM. Ce microscope devient la base de la

Asservissement
du courant
Actionneurs tunnel
piézoélectriques .
b 3.y Sq Amplificateur du

courant turmel

Générateur
de tension

Pointe

FIGURE 1.4 — Schéma illustrant le microscope a effet tunnel (STM).

microscopie en champ proche et une famille de nouveaux types de microscopes est proposée
dans les années suivantes :

— Le SNOM (Scanning Near-field Optical Microscope) proposé par D. W. Pohl en
1982 [21]. Ce microscope est congu pour détecter le champ lumineux au voisinage
de 'objet (quelques nanometres) grace a une sonde collectrice. La figure 1.5 montre
le principe de fonctionnement d'un SNOM.

— Le premier SThM (Scanning Thermal Microscope) publié par C. C. Williams et H. K.
Wickramasinghe en 1985 [22]. La famille des SThM regroupe tous les microscopes
capables de mesurer la température. Ce microscope est basé sur le principe du
STM dont I'extrémité était un thermocouple. Ainsi cette sonde était sensible a la
température et le profil de la surface était imagé non plus en gardant constant le
courant tunnel mais en faisant une boucle de rétroaction sur le flux thermique. C’est
la premiere pointe avec un thermocouple intégré qui est publiée. Le principe de ce
SThM est présenté sur la figure 1.6.

— IAFM (Atomic Force Microscope) par C. Binnig, C. F. Quate et Ch. Gerber en
1986 [23]. Ce microscope est basé sur les forces mécaniques qui apparaissent a petite
échelle (pour une distance pointe-échantillon inférieure & 100 nm) entre la pointe et
I’échantillon comme les forces de Van der Walls par exemple. Ces forces dépendent
de la distance entre la pointe et 1’échantillon il est ainsi possible de réaliser un

asservissement tres précis sur 'amplitude de vibration de la poutre pour tracer une
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FIGURE 1.5 — Schéma illustrant le microscope optique en champ proche (SNOM). Ce
microscope peut fonctionner soit en transmission en utilisant la source lumineuse 1, soit
réflexion en utilisant la source lumineuse 2.
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FIGURE 1.6 — Schéma illustrant le premier microscope thermique (SThM) [22].
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1.3 La microscopie thermique en champ proche

cartographie du profil de la surface. Ce microscope peut fonctionner suivant plusieurs
modes différents : le mode contact ou la pointe est en contact avec ’échantillon et
I’asservissement est alors réalisé sur la déflexion statique du levier ou bien les modes
“tapping” et non contact ou la pointe vibre proche de sa fréquence de résonnance
et I'asservissement est alors réalisé sur 'amplitude dynamique. L’intérét majeur de
’AFM est qu’il permet d’imager n’importe quel échantillon, conducteur électrique

ou non. La figure 1.7 schématise un AFM.

Photodétecteur
différentiel
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Piézoélectrique

Asservissement

Echantillon

v

Cales piézoélectriques 3 axes (X, Y, Z)

FIGURE 1.7 — Schéma illustrant le microscope a force atomique (AFM).

— IEFM (Electrostatic Force Microscope) publié par Y. Martin, D. W. Abraham et H.
K. Wickramasinghe en 1987 [24]. Ce microscope est tres proche, par son architecture
de 'AFM mais contrairement a ce dernier, 'EFM est basé sur les forces électrosta-
tiques au lieu des forces atomiques. La poutre est mise en vibration en imposant une
tension alternative entre la pointe et ’échantillon. L’intensité du champ électrosta-
tique et donc 'amplitude de vibration de la pointe dépendent de la distance entre
la pointe et 1’échantillon ce qui permet ainsi de tracer le profil de ’échantillon par
un asservissement. Ce microscope ne peut donc fonctionner qu’avec des échantillons

dont la surface est conductrice.
Cette liste n’est pas exhaustive mais elle présente les principaux principes des microscopes
fonctionnant en champ proche. Dans la suite de ce chapitre, nous ne nous intéresserons

qu’a la famille des microscopes thermiques, c¢’est a dire les microscopes utilisant des sondes
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congues pour la mesure de température.

Nous avons vu précédemment que la température intervient dans plusieurs principes phy-
siques. Cette section est consacrée a présenter un éventail des nombreuses techniques déja
mises en oeuvre afin de mesurer localement la température. Il a été choisi ici de faire
un état de 'art des techniques champ proche de mesure suivant le principe thermophy-
sique mise en jeu. Nous nous intéresserons tout d’abord a présenter les montages basés
sur le principe thermomécanique puis nous nous concentrerons sur l’effet thermoradiatif.
Nous verrons pour finir la grande famille des thermometres basés sur les effets thermo-
électriques que nous avons séparé en trois familles, ceux basés sur 'effet thermorésistif,

ceux impliquant l'effet Seebeck et enfin la thermométrie basée sur I’énergie de surface.

1.3.2 Le microscope thermoradiatif

Un principe original de mesure de température par fluorescence en champ proche est
présenté ici. Le principe de la mesure par fluorescence provient du fait qu’une particule
fluorescente excitée va émettre des radiations a des fréquences propres au matériau fluo-
rescent. La particularité de ces radiations est que 'intensité d’émission a une fréquence
déterminée dépend de la température de 1'objet fluorescent [25]. Plusieurs types de par-
ticules fluorescentes ont déja été proposés, la classe des CdSe semble un tres bon candi-
dat [26] parce que 'intensité de leur fluorescence varie fortement avec la température. Des
terres rares dopées ont aussi fait 'objet de recherches récentes [25]. Nous pouvons citer
les travaux de Tessier et al. [27] qui ont proposé de coller un élément d’erbium/ytterbium
fluoré a I'extrémité d’un pointe standard pour la mesure de type AFM. La figure 1.8 sché-
matise le dispositif expérimental mis en place par Tessier et al.. Avec ce dispositif, ils ont
pu cartographier le profil thermique d’une piste d’aluminium de 1,25 pum de largeur [28]
et celui d'une piste de nickel de 500 nm [29] afin de déterminer la résolution spatiale de
leur systeme. Ils concluent que la résolution spatiale dépend principalement de la taille de
I’élément fluorescent collé a I'extrémité de la pointe, et que pour une particule de I'ordre

de 500 nm de diametre, la résolution maximale atteinte est de I'ordre de 300 nm.

1.3.3 Les microscopes thermomécaniques

Deux principes de thermometres thermomécaniques sont présentés ici, le microscope a
sondes bilames et le SJEM (Scanning Joule Expansion Microscope) basé sur la dilatation
de I’échantillon induite par effet Joule.
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FIGURE 1.8 — Schéma illustrant le dispositif de mesure de température par fluores-
cence [27].

1.3.3.1 Le microscope a sondes bilames

En 1994, Gimzewski et al. [31] [32] montrent qu'un simple levier de silicium avec un
dépot métallique d’aluminium peut étre un excellent thermometre. Un changement de
température du levier entraine une dilatation du silicium et de l’aluminium. Ces deux
matériaux ayant des coefficients de dilatation tres différents, le levier subit une déflexion.
En associant ce levier a un systeme optique de mesure de flexion de type AFM, il est
possible d’atteindre une résolution de 'ordre de 10 pm, et donc un thermometre avec une
résolution thermique de 'ordre de 10~° K. Cette résolution est bien meilleure que celle
obtenue avec un thermocouple ou bien une thermorésistance. Nakabeppu et Majumdar [33]
ont utilisé ce type de sondes pour mesurer le chauffage par effet Joule d’un élément
ohmique. Cette méthode est cependant limitée par le temps de réponse des leviers bilames
ainsi que le couplage de l'information de la topographie de ’échantillon a celui de la

température. La figure 1.9 schématise ce montage.

1.3.3.2 Le SJEM

Le SJEM a été introduit par Varesi et Majumdar [34] en 1998. Le principe est de mettre

en contact une pointe d’AFM avec ’échantillon & mesurer. L’échantillon est soumis & un
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FIGURE 1.9 — Schéma illustrant le microscope de Nakabeppu [33].

courant électrique sinusoidal ou bien pulsé a la fréquence f ce qui crée un échauffement et
une dilatation de celui-ci a la fréquence 2f. Le signal de déflexion du microlevier est alors
traité de deux facons différentes, d'un coté le signal classique d’asservissement topogra-
phique et de I'autre le signal de dilatation thermique a 2f. Pour un bon fonctionnement,
il faut que le signal thermique soit au-dessus de la bande passante du systeme d’asser-
vissement (de l'ordre de 5 kHz) pour ne pas perturber ce dernier. L’avantage de cette
technique est qu’elle ne nécessite pas de pointes particulieres, une pointe d’AFM pour le
mode contact est bien adaptée [35].

Apres cette rapide description non exhaustive des travaux réalisés sur la mesure de tem-
pérature par sonde locale basées sur les principes thermoradiativifs et thermomécaniques,

un paragraphe est consacré aux sondes thermoélectriques.

1.4 Les thermometres thermoélectriques

Une majorité des microscopes thermiques en champ proche est basée sur un effet
thermoélectrique. La structure de base d'un SThM est généralement un AFM sur lequel
est monté une pointe sensible a la température. L’avantage d’utiliser un AFM est que le
controle de la distance pointe/échantillon est tres bon quelque soit I’échantillon & mesurer
(conducteur électrique ou pas). Grace a cet asservissement et a une sonde sensible a

la température, nous obtenons simultanément une image topographique de 1’échantillon
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et son image thermique. Les sondes thermoélectriques peuvent étre séparées en deux
classes : d'une part les sondes thermorésistives et d’autres part les sondes intégrant un
thermocouple. Dans la suite de ce chapitre, un état de I'art pour chacun de ces principes
sera présenté [36] [37] [38]. Un principe original basé sur 1'énergie électrique de surface

mesurée a ’aide d’un KFM sera abordé a la fin de cette section.

1.4.1 Les sondes thermorésistives
1.4.1.1 Les sondes thermorésistives massives

Nous avons vu que la résistance électrique des métaux dépendait fortement de la tem-
pérature c’est cet effet qui est a 'origine des sondes thermorésistives. La premiere sonde
fonctionnant sur ce principe a été publiée par Pylkki et al [39] en 1994. 11 s’agit d’un fil
de platine de 5 yum de diametre encapsulé dans une gaine d’argent de 75 pum de diametre
(communément appelé fil de Wollaston). L’extrémité du fil est dénudé de sa gaine d’ar-
gent sur 200 um de longueur et est plié pour former une sorte de pointe. Un mirroir est
collé sur les fils non dénudés et ’ensemble est alors monté sur un support de sonde pour
AFM (figure 1.10). La température de la sonde peut étre mesurée en insérant sa résistance
électrique dans un pont de Wheatstone.

Ce type de sonde thermorésistive peut fonctionner suivant deux modes distincts, le mode

Miroir
Wollaston
(@ 75um)

Platine-rhodium
(@ Sum)

FIGURE 1.10 — Schéma d’une micro sonde thermorésistive proposé par Pylkki et al. [39].

passif et le mode actif [37].

Dans le mode passif, le courant traversant la sonde est tres faible de fagon a ce que
I’échauffement par effet Joule soit négligeable par rapport aux transferts thermiques entre
la surface a mesurer et le fil. Le mode passif est donc plus sensible aux variations de tem-
pérature de ’échantillon. C’est le mode choisi pour faire de la cartographie thermique.

Dans le mode actif, un fort courant traverse le fil de platine ce qui crée un échauffement
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par effet Joule important. Le mode actif est donc beaucoup plus sensible aux variations de
conductivité thermique de 1’échantillon. Il est ainsi possible de cartographier des propriétés
thermiques de 1’échantillon soit en conservant un courant constant soit une température
constante.

De nombreux travaux ont été réalisés a partir de ce type de sondes thermorésistives.
Hammiche et son équipe les ont utilisées pour caractériser le comportement de nombreux
polymeres ou bien imager des défauts subsurfaciques [40] [41] [42]. Il faut aussi souligner
les travaux réalisés par Gomes S. et ses collaborateurs sur les perturbations thermiques
locales engendrées par 'apport d'une sonde de température [43] [44] [45].

Ajoutons a cela, les nanothermistances de Rangelow [46] [47]. Afin d’améliorer encore la
résolution spatiale, la solution la plus évidente est de diminuer la taille du fil de platine
sensible a la température. Rangelow et son équipe ont proposé de créer un filament de
platine de I'ordre de 100 nm de diametre a partir d’'un faisceau d’électrons focalisé et d'un
gaz de methylcyclopentadienyl trimethyl de platine. En faisant croitre ce filament d’une
hauteur de quelques microns entre deux électrodes d’aluminium (figure 1.11), ils créent
ainsi une thermistance dont la capacité thermique est tres faible et dont le rayon termi-
nal est inférieur a 20 nm. Ces caractéristiques leur permettent d’obtenir une résolution
spatiale inférieure & 80 nm, une sensibilité thermique de I'ordre de 1072 K et des mesures

thermiques a des fréquences élevées (plusieurs kHz).

FIGURE 1.11 — Photographie MEB d’un filament de platine créé sur une poutre d’AFM
(Rangelow [46]).
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1.4.1.2 Les sondes thermorésistives en couche mince

Bien que la sonde a résistance de platine sur poutre d’AFM soit un tres bon outil

pout cartographier la température et la conductivité, le diametre du fil de 5 pm limite la
résolution spatiale. Dans I'optique d’améliorer ce parametre, Wendman [Wendman, IBM]
a proposé de déposer une résistance organométallique en couche mince sur la pointe d'une
poutre d’AFM.
Sur le méme principe, Mills et al. [48] ont développé une sonde avec une couche mince de
palladium, déposée en bout d'une pointe d’AFM, connectée a deux électrodes en alumi-
nium (figure 1.12). Ces micro-sondes permettent alors une résolution spatiale de 'ordre
de 100 nm.

Résistance de
platine

Electrodes
d’aluminium

FIGURE 1.12 — Schéma d’une micro sonde thermorésistive proposée par Mills et al. [48].

1.4.2 Les sondes thermocouples

Les thermocouples usuels bipolaires (soudure de deux éléments métalliques aux coef-
ficients Seebeck différents) que nous nommerons thermocouples massifs sont depuis long-
temps bien implantés dans le monde industriel grace aux avantages suivants : facilité de
mise en oeuvre, élaboration peu cotiteuse et robustesse des mesures. La diminution de
la taille des systemes impose d’avoir des capteurs dont la résolution spatiale soit bien
inférieure a celle des thermocouples soudés industriels et dont le temps de réponse soit
plus faible. La premiere idée développée dans ce paragraphe est la diminution de la taille
de la jonction d'un thermocouple soudé massif. Une autre solution abordée ensuite est
l'utilisation des technologies récentes de microtechniques (dépdts de couches minces) pour

créer des thermocouples déposés en couches minces sur des pointes utilisées sur des AFM.
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1.4.2.1 Les thermocouples massifs [49]

La zone active d'un thermocouple soudé est le volume de sa soudure, on comprend
alors que pour augmenter la résolution spatiale et diminuer le temps de réponse de ce type
de sondes, il faut diminuer la taille de la soudure et donc créer des jonctions a ’aide de
fils métalliques les plus fins possibles. Dans la suite de ce paragraphe, nous parlerons de
microthermocouples pour les jonctions créées avec des fils de diametre inférieur a 50 pm.
Pour ces diametres, les techniques usuelles de soudage (chalumeau, bain de mercure...) ne
sont pas appliquables car I’energie apportée est trop importante, il faut donc utiliser la
technique de l'arc électrique par décharge capacitive [50]. Cette technique a été utilisée
par Majumdar et son équipe qui ont publié en 1993 [52] une sonde basée sur le principe
de celle du fil de Wollaston mais cette fois avec une jonction thermocouple type K montée
sur une poutre d’AFM (les figures 1.13 et 1.14 montrent le principe de ces sondes). En
amincissant le diametre des fils, ils sont arrivés a réaliser des jonctions avec un diametre
minimal de 'ordre de 10 pm. Afin de simplifier la construction des sondes et d’éviter
une conduction électrique entre un échantillon conducteur et la jonction thermocouple,
ils ont proposé d’ajouter une pointe de diamant (tres bon conducteur thermique mais
isolant électrique) collée a la jonction thermocouple (voir figure 1.14). Nous pouvons aussi
citer les travaux plus récents de L. Thiery [53] qui fabrique aussi des thermocouples de
type K dont le diametre minimal des fils est de 7.6 um et des thermocouples de type S

jusqu’a 1.3 pm (voir figure 1.15). La diminution du diametre des fils dans I’élaboration

FIGURE 1.13 — Schéma des types de sondes AFM avec un thermocouple type K intégré [52].

des thermocouples massifs permet bien d’améliorer leur résolution spatiale et de diminuer
sensiblement leur temps de réponse. Le probleme réside alors dans la tenue mécanique
de la soudure qui diminue notablement lorsque son volume diminue. Cette fragilité limite
I'utilisation de ces sondes et a favorisé le développement des thermocouples en couches
minces qui offrent 'avantage d’adopter la tenue mécanique du support sur lequel ils sont

déposés.
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Mirroir

Conducteur 1

// Conducteur 2

" Pointe de diamant
Echantillon ' diametre de 10-20um

FIGURE 1.14 — Une sonde AFM avec un thermocouple type K intégré et une pointe de
diamant [52].

FIGURE 1.15 — Photo d’un microthermocouple type S 1,3 pm formé en cantilever pour les
mesures de température en contact [51].

1.4.2.2 Les thermocouples en couches minces

Nous avons vu que le premier SThM proposé par Wickramasinghe en 1985 (figure
1.6) [22] fonctionnait déja sur le principe d’une sonde & thermocouple avec une couche
mince. Cependant, apres 'apparition de ’AFM, plusieurs équipes ont travaillé sur I’éla-
boration de sondes thermométriques fabriquées par des procédés de couches minces de
microtechnique.

Luo et al. [54] [55] proposent la premiere sonde dont le thermocouple en couche mince est
créé sur une poutre d’AFM commercialisée. La zone active de la sonde est alors réduite
entre 100 nm et 300 nm, de plus, le temps de réponse thermique de la sonde est de 'ordre
de 0,3 ms. Ces sondes offrent ainsi une résolution spatiale et un temps de réponse bien
meilleurs que les thermocouples massifs mais leur construction sur la base d’un levier en
silicium est un inconvénient d’un point de vue thermique. En effet, le silicium est un tres

bon conducteur thermique (conductivité thermique supérieure a 100 W,m = K1) ainsi la
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poutre crée un tres bon pont thermique ce qui dégrade la résolution spatiale et la sensi-
bilité thermique de la sonde.

C’est en 1998 que J.M.R. Weaver, G. Mills et leurs collegues [56] [57] ont proposé une
premiere solution pour supprimer les problemes liés a la conduction thermique du sili-
cium. Ils ont congu un procédé de fabrication de pointes thermocouples dont le support
en silicium est sacrifié a la fin de la réalisation pour ne laisser qu’un support en nitrure de
silicium de 500 nm d’épaisseur sur lequel un thermocouple d’or et palladium a été déposé
(la figure 1.16 montre une photographie MEB de cette sonde). Ces pointes sont dispo-
nibles (université de Lancaster) mais malgré la qualité de leur réalisation, la complexité
de leur fabrication en font un produit couteux et difficilement adaptable & la fabrication

en série. Nous povons aussi citer les travaux de Li et ses collaborateurs [58] qui proposent

S0pm

FIGURE 1.16 — Photographie de la pointe finalisée [56] (i) miroir pour la détection optique
de la flexion (ii) un bras du thermocouple (iii) membrane de nitrure de silicium de 500nm
d’épaisseur (iv) base de la sonde en silicium

une sonde basée sur 'utilisation d’une couche de polyimide dont les avantages sont une
tres faible conductivité thermique (environ 0,15 W,m ™' K~!) et un coefficient de dilata-
tion thermique proche de celui du silicium (la figure 1.17 schématise la sonde proposée
par Li). Il persiste pourtant un inconvénient, la séparation des bras du thermocouple se
faisant sous la pointe, I'information de la température est donc déportée a cet endroit ce
qui a pour conséquence de dégrader la résolution spatiale. C’est en 2001 que A. Majumdar
et ses collegues [59] publient un procédé d’élaboration de sondes qui allie a la fois une
faible conductivité thermique (grace a l'utilisation de nitrure de silicium comme support
et des couches d’isolation en silice) et une trés bonne résolution spatiale avec une jonction

thermocouple localisée en bout de pointe (la figure 1.18 montre des photographies d’une
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FIGURE 1.17 — Schématisation de la sonde proposée par Li et ses collegues [58].

de ces pointes finalisée).

En marge du développement de micropointes thermosensibles intégrant un thermocouple

FIGURE 1.18 — Photographies de pointes proposées par Majumdar en 2001 [59].

pour une utilisation sur des microscope de type AFM, il faut citer des travaux origi-
naux menés au laboratoire FEMTO-ST par L. Thiery et son équipe sur des jonctions
thermocouples en couches minces déposées a l'extrémité d'une fibre optique [60] [61]. Le
thermocouple sur fibre optique présente deux avantages : premierement la silice conduit
faiblement la chaleur ce qui fait espérer une bonne résolution spatiale et thermique et
deuxiemement, ce type de sonde peut fonctionner aussi bien en mode passif qu’en mode
actif en injectant de la lumiere dans la fibre. La figure 1.19 montre un thermocouple sur

une pointe de fibre optique de type champ proche.

1.4.3 La thermométrie basée sur le KFM

Le principe est amené par M. Nonnenmacher et H. K. Wickramasinghe en 1992 [62].
Dans leur publication, ils ont mesuré une dépendance de la valeur de la différence du po-
tentiel de contact (DPC) avec la température pour plusieurs dépots métalliques différents
(la figure 1.20 montre les mesures de variations de la DPC en fonction de la température

de I’échantillon). Leur but n’était pas cependant a ce moment la de proposer une nouvelle
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FIGURE 1.19 — Dépot final du second métal. Obtention d’une jonction thermoélectrique
plane de forme annulaire [60].
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FIGURE 1.20 — Mesures de variations de la DPC en fonction de la température de I’échan-
tillon [62].

sonde de température mais bien de mesurer la conductivité thermique d’un échantillon et
d’imager des défauts subsurfaciques.

Les seuls autres travaux sur la mesure de température par ’énergie de surface datent de
2007. Tls ont été réalisé par W. P. King et al. [63]. IIs ont montré que le potentiel de
surface entre une pointe de silicium chauffée par effet joule et un dépot d’or variait de

facon significative avec la température de la pointe.
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1.5 Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre différentes méthodes pour mesurer localement la tem-
pérature. Une liste non exhaustive des principes physiques utilisés a des fins de mesure
thermique a été donnée. Nous avons présenté les principaux travaux réalisés pour chaque
principe physique établie auparavant. Nous avons vu que différentes techniques de me-
sure en champ lointain existent. Elles ont comme avantage d’étre non-intrusives mais
souffrent d’une limitation de leur résolution spatiale due aux phénomenes de diffraction et
de propagation de ’'onde informative. La diminution des systemes nécessite aujourd’hui le
développement de techniques de mesures de température locales sub-microniques voire na-
nométriques. Ces nouvelles exigences ont poussé le développement de la mesure thermique
en champ proche. Nous avons vu la multiplicité de sondes thermiques locales proposées
a ce jour. Malgré ces nombreuses réalisations, la problématique de la mesure thermique
reste d’actualité. En effet, les développements consécutifs de sondes thermoélectriques sur
la base d'une poutre d’AFM par exemple ont permis d’obtenir des résolutions spatiales in-
férieures a 100 nm avec une faible intrusivité. Le probleme réside alors dans la complexité
de réalisation et de mise en oeuvre de ces outils de mesure. A ’échelle micrometrique, le
thermocouple reste ’outil le plus communément utilisé du fait de sa simplicité de mise en
oeuvre et de sa robustesse. Des développements sur sa miniaturisation sont en cours mais
nous savons d’ores et déja que cette technique est limitée par une faible tenue mécanique.
Dans le soucis d’apporter une technique de mesure de température localisée, simple a
mettre en oeuvre et robuste, nous proposons ici de développer dans une premiere partie
la mesure par thermocouple intrinseque. Cette technique s’inspire de la connaissance des
thermocouples soudés classiques, et peut apporter des améliorations sur la localisation de
la mesure, l'intrusivité et une meilleure sensibilité. Dans le fonctionnement d’un thermo-
couple intrinseque, I’échantillon & mesurer fait partie intégrante de la chaine de mesure.
La sonde de mesure (conductrice électriquement) est mise en contact avec 1’échantillon,
ce dernier constituant le second matériau utile a la création d'un jonction thermocouple.
Nous nous apercevons alors que la premiere obligation dans l'utilisation de ce procédé
est d’avoir une surface d’échantillon électriquement conductrice. Cette nécessité d’avoir
un échantillon étalon pour réaliser une mesure intrinseque justifie le travail de réalisation

d’un échantillon test présenté dans le chapitre suivant.
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Chapitre 2

Conception et réalisation de
dispositifs chauffants pour les

mesures thermoélectriques
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CONCEPTION ET REALISATION DE DISPOSITIFS CHAUFFANTS POUR LES MESURES
THERMOELECTRIQUES

2.1 Introduction

Le dévelopement de sondes locales de température présente un probleme récurrent : la
nécessité d’avoir des échantillons dont les caractéristiques thermiques et spatiales soient
étalonnées. Il ressort, de la rapide description des deux principes de mesure a étudier,
que I'élément a mesurer doit présenter les mémes caractéristiques pour les deux principes.
Nous comprenons alors 'intéréet de développer des échantillons étalons qui serviront d’élé-
ments de références pour quantifier d’une part la résolution thermique et d’autre part
la résolution spatiale de nos mesures thermoélectriques. Ce chapitre présente dans une
premiere partie la conception d’étalons répondant aux exigences de nos principes de me-
sures. Une seconde partie décrit les étapes technologiques employées pour la fabrication
de ces échantillons. Enfin une derniere partie est consacrée a ’étalonnage de ces éléments

de référence et a leurs comportements dans les conditions de mesures.

2.2 Conception de dispositifs chauffants

La réalisation de dispositifs chauffants de référence est indispensable pour le dévelop-
pement de sondes thermiques. Ces éléments de référence doivent servir en premier lieu a
valider les principes thermophysiques des sondes avant de quantifier leurs caractéristiques
principales. Pour cela, il nous faut des échantillons dont la température locale est connue
et maitrisée et dont le comportement est répétable.

Les dispositifs de chauffage doivent répondre aux caractéristiques particulieres imposées
par les mesures thermoélectriques :

— La zone active de mesure doit étre électriquement conductrice mais isolée du reste

de I'environnement.

— La zone active doit contenir une zone de référence dont la température est controlée.
L’échantillon doit donc posséder deux zones distinctes : une zone chauffante et une zone
de référence a température controlée. Les prochaines sections détaillent la description de

chacune de ces zones.

2.2.1 La zone de référence

La zone de référence a deux roles distincts. Sa premiere fonction est d’étre une surface
dont la température est uniforme et régulée. Cette propriété sert a étalonner la valeur des
coefficients Seebeck. Le second role est imposé par la mesure par thermocouple intrinseque.
Le principe est de mesurer la tension Seebeck de la jonction créée par le contact entre
la sonde et 1’échantillon. La mesure de cette tension se résume a insérer un voltmetre,

de grande impédance et suffisament sensible, aux bornes de la jonction thermocouple
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créée par le contact de la pointe sur I’échantillon. La figure 2.1 schématise la boucle de

mesure ainsi créée. Afin de mesurer la tension de la jonction thermocouple 1 a 'aide d'un

Voltmetre

\ Jonction 3

Jonction 1

e

Jonction 2

FIGURE 2.1 — Schéma illustrant la boucle de mesure du thermocouple intrinseque. La
jonction thermocouple 1 est la jonction a mesurer, les jonctions 2 et 3 sont des jonctions
parasites diies aux contacts pour la mesure électrique.

voltmetre, nous sommes obligés de créer les deux autres jonctions thermocouples 2 et 3
qui sont dies respectivement au contact entre le fil de mesure et 1’échantillon et I'autre
fil de mesure et la sonde. Ces jonctions Seebeck parasites créent chacune une tension qui
modifie la valeur de la tension mesurée et empéche la mesure directe de la tension de la
jonction 1. Chacune de ces jonctions possede son propre coefficient Seebeck qui dépend
du coefficient du matériau du fil de mesure et de celui de I’élément conducteur en vis a
vis. De plus, la valeur de la tension de perturbation de chacune des jonctions dépend de
leurs températures instantanées. En résumé, la valeur V' mesurée par le voltmetre est une

somme des tensions Seebeck des jonctions 1, 2 et 3 comme le montre 1’équation 2.1.
V(T) = V(Tla T27 TS) = SlTl + SQTQ + S3T3 (21)

ou Ty, Ty et Ty sont respectivement les températures des jonctions 1, 2 et 3 et 57, Sy et
S3 sont respectivement les coefficients Seebeck des couples aux jonctions 1, 2 et 3. Etant
donné qu’il est impossible de supprimer les deux jonctions parasites 2 et 3, il faut en sup-
primer 'effet ou bien le rendre négligeable afin d’obtenir la valeur de la tension générée
par la jonction 1.

La premiere solution envisageable qui supprime completement l’effet de ces jonctions est
d’annuler la valeur de leur coefficient Seebeck Sy et Ss;. Pour cela, il faut que le fil de

mesure pour la jonction 2 soit constitué du méme matériau que la couche conductrice de
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I’échantillon et que le fil de mesure de la jonction 3 soit constitué du méme matériau que
celui de la sonde. Cette solution théorique reste tres utopique. En effet, la mise en place de
cette solution impose d’avoir le fil de mesure approprié a chaque matériau de 1’échantillon
a mesurer et a chaque sonde utilisée. De plus, les parties conductrices de 1’échantillon et
de la sonde sont des couches minces métalliques et le coefficient Seebeck d’un matériau
déposé en couche mince est parfois tres différent de sa valeur a 1’état massif.

La seconde solution consiste a étalonner la valeur du coefficient Seebeck des jonctions 2
et 3 et de mesurer la température instantanée de chacune de ces jonctions. La tension
instantanée induite par chacune de ces jonctions est calculée et soustraite a la valeur me-
surée par le voltmetre pour obtenir la tension de la jonction 1. Cette solution a I’avantage
de donner la valeur quantitative de la tension de la jonction 1 mais elle n’est pas simple
a appliquer. Tout d’abord il faut pouvoir étalonner simplement le coefficient Seebeck des
jonctions 2 et 3 a chaque nouvel échantillon ou sonde et mettre en place un systeme d’ac-
quisition instantanée de la température de chacune des jonctions.

Les deux solutions précédentes sont intéressantes parce qu’elles donnent une valeur sans
erreur de la tension de la jonction 1, mais leur mise en place n’est pas assez souple et ne
permet donc pas de changer rapidement et régulierement ni I’échantillon a mesurer ni la
sonde de mesure. La solution qui est choisie est de controler la valeur de la température
des jonctions 2 et 3. L’équation 2.1 montre que si T5 et T3 sont constantes, alors la tension
V ne dépend plus que de la température T} et du coefficient S; de la jonction 1. L’incon-
vénient de cette méthode est que la valeur V' mesurée par le voltmetre (équation 2.2) est
entachée d’une erreur C' constante qu’il faut soustraire pour obtenir la véritable valeur de

la tension de la jonction 1 a mesurer.

V(T)=V(T1) = 51T + (52T + S3T5) = ST + C (2.2)

En pratique, il est difficile de mettre en oeuvre un systeme pour controler la jonction 3,
on se contentera de placer cette jonction le plus loin possible de 'extrémité de la sonde, et
de vérifier que la température de cette jonction n’est pas modifiée par I’élément chauffant.
Le flux thermique entre cette jonction et 1’élément local chauffant se limite a la convection
(le flux par conduction est négligeable au vu de la taille du contact sonde/échantillon)
dont le gradient dans I'air est assez grand pour limiter le chauffage de la jonction 3.

Contrairement a la jonction 3, la jonction 2 est fortement sujette a la conduction thermique
par ’échantillon, sa température risque donc d’étre plus fortement perturbée par 1’élément
chauffant. De plus, cette perturbation dépend énormément de la puissance dissipée par
I’échantillon et de la valeur de sa conduction thermique. Il est donc choisi d’asservir la
zone de la jonction 2 par un module peltier (CP0.8-31-06L de la société Melcor) inséré

sous I’échantillon. Pour estimer la température de la surface de référence, une résistance de
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platine de 1000 2 (de la société Jumo) est collée sur la zone de référence. L’asservissement
est réalisé par un controleur MPT 2500 (de la société Wavelength Electronics). Ce montage
nous permet d’atteindre un asservissement de la température de la surface de référence
de l'ordre de 0,1 "C sur une plage de 0 a 100 "C.

2.2.2 La zone chauffante

Nous souhaitons avoir un chauffage localisé avec une plage de température supérieure
a 100 “C afin de réaliser des mesures apres ’évaporation de la couche d’eau superficielle.
Le principe de chauffage choisi est la dissipation par effet Joule d’une piste métallique.
Ce principe de dissipation thermique d’un élément ohmique est choisi pour sa simplicité
de mise en oeuvre (une alimentation de courant est suffisante a son fonctionnement). En
outre, les caractéristiques de formes (longueur, largeur, épaisseur et profil) d’une piste
chauffante en couche mince déposée ne sont pas prédéfinies, ils sont a fixer suivant nos
besoins.
Le premier dispositif est con¢u pour valider le principe du thermocouple intrinseque, il est
constitué de 5 pistes de 250 um de large espacées de 250 pm (la figure 2.2 montre la forme
de ces pistes). Chaque piste se termine par un plot rectangulaire pour 'alimentation

électrique. Cet échantillon est notre support pour valider les méthodes de mesure par

FIGURE 2.2 — Schéma illustrant la forme des pistes de 250 pm.

thermocouple. Nous souhaitons que la température du centre des pistes de 250 pum de
largeur soit une zone de plusieurs dizaines de microns ou I'on peut estimer la température
comme homogene. Cette zone de température homogene nous donne de la liberté dans la
répétabilité du positionnement de la sonde. Afin de pouvoir éprouver nos techniques de
mesure sur une plage de température plus importante et d’évaluer le comportement des
sondes a une plus petite échelle, un second type d’échantillon est réalisé. Il est constitué
de 5 pistes chauffantes dont les largeurs sont respectivements 5, 10, 25, 50 et 100 gm. De
méme, chaque piste se termine par un plot rectangulaire pour I’alimentation électrique (la

figure 2.3 montre I’agencement de ces pistes).
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Piste de 1cm
largeur : 5 pm 10 pm 25 um 50 pm 100 um

FIGURE 2.3 — Schéma illustrant ’agencement des pistes de 5 a 100 pm.

2.3 Reéalisation des échantillons chauffants

Cette section décrit les étapes de fabrication des dispositifs de chauffage. Le procédé
de fabrication étant le méme pour les deux échantillons, la présentation des différentes

étapes se fera sur I’échantillon constitué de pistes de tailles différentes.

2.3.1 Choix du support des échantillons

La fabrication des échantillons se fait a partir des technologies de micro-usinage (dé-
pots de couches minces, photolitographies, attaques chimiques...) dont le format standard
est un wafer de silicium de 3” ou 4”. Les premiers essais de dispositifs fabriqués sur un
wafer de silicium ont montré que la tres bonne conduction thermique du silicium (conduc-
tivité thermique supérieure & 100 W.m~1.K~!) limite le confinement de la chaleur. Sur
du silicium, avec la configuration de nos échantillons, il n’est pas possible d’atteindre des
températures supérieures a 100 “C et les gradients thermiques sont tels que le chauffage ne
peut plus étre considéré comme local. La deuxieme solution abordée est d’'utiliser comme
support des plaques rectangulaires de lames de microscope . La silice est un meilleure iso-
lant thermique (conductivité thermique entre 5 et 10 W.m™t.K~!). Des mesures sur des
pistes déposées sur une base de silice présentent une température maximale de I'ordre de
200 “C et un profil thermique avec des gradients plus élevés. L’avantage de I'utilisation de
ces plaques de verre est le tres faible cout mais nous avons remarqué qu’il y a un risque de
destruction de ces échantillons si la température des pistes dépasse 200 “C (cet effet peut
étre due aux impuretés insérées dans ces verres ou a leur niveau de précontraintes méca-
niques). Un autre inconvénient de ces plaques de verre est leur forme rectangulaire qui ne
correspond pas au format standard des wafers et entraine certaines complications pour les
procédés de dépot et de photolithographie. La solution finalement adoptée est 1'utilisation
de wafers de pyrex qui allient la forme standard, une faible conductivité thermique (de

l'ordre de 1 W.m~*. K1) et une bonne tenue mécanique.
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2.3.2 Etapes de fabrication

Les étapes de fabrication utilisées pour la réalisation des échantillons chauffants sont
toutes des étapes standards de micro-électronique. La figure 2.4 donne les étapes a réali-
ser dans 'ordre chronologique. Cette démarche de fabrication est la méme pour les deux
dispositifs chauffants. Seule la forme des pistes chauffantes est différente. Nous détaillons,
dans le paragraphe suivant, les points cruciaux dans la fabrication de ces échantillons.
La premiere remarque est l'utilisation d'une couche de chrome avant chaque étape de
dépot (figure 2.4, étape (a)). Cette couche est une couche d’accroche, c’est-a-dire qu’elle
sert a optimiser 'adhérence du dépot sur le support ou bien sur les couches précédentes.
Elle est recommandée pour des dépots de métaux sur du pyrex et est indispensable pour
créer I’adhérence de la couche de silice. Le dépot de silice est I'étape critique de la fabri-
cation de ces dispositifs. En effet, la silice doit étre suffisamment épaisse et dense pour
isoler électriquement les pistes chauffantes. Différents procédés de dépot de silice peuvent
étre utilisées (figure 2.4, étape (d)) : pulvérisation cathodique, la croissance thermique
(PECVD) ou bien I’évaporation par un faisceau d’électrons. Apres avoir essayé chacune
de ces méthodes, la pulvérisation lente avec un chauffage de I’échantillon a plus de 100
°C a montré les meilleurs résultats. La figure 2.5 montre, en vue de dessus, 1’échantillon
avec des pistes de 5 a 100 um apres 1'étape (e) de la figure 2.4. L’attaque chimique de
la couche de chrome (figure 2.4, étape (f)) est utilisée pour découvrir l'or des plots de
contact électrique. L’or étant un tres bon conducteur électrique, la résistance électrique
du contact est ainsi minimisée.

Les figures 2.6 et 2.7 sont des photographies des deux types d’échantillons apres toutes

les étapes de fabrication présentées dans la figure 2.4.

2.4 Etalonnage des caractéristiques des échantillons

Deux échantillons différents réalisés spécialement pour les mesures thermoélectriques
sont ainsi a notre disposition. Ces échantillons serviront d’étalons pour démontrer la fai-
sabilité des mesures par thermocouple intrinseque en mode contact et non contact. La
premiere étape consiste alors a caractériser ces échantillons avec une méthode de mesure
thermique déja éprouvée pour avoir des mesures de référence. L’étalonnage des échan-
tillons exige un principe de mesure de référence validé entre 20 et 200 "C minimum et
une résolution spatiale inférieure a la centaine de pm. En analysant 1’état de I'art, il ap-
parait que plusieurs principes de mesure répondent aux exigences imposées. Parmi ces
techniques, c’est le microthermocouple soudé qui est choisi pour plusieurs raisons. Tout
d’abord, parce que cette technique differe tres peu de celle par thermocouple intrinseque.

Au sein de notre équipe, L. Thiery nous fourni des thermocouples robustes de type K
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‘Wafer de Pyrex
(a) Dépots métal-
liques par pulvérisation

Cr(200A)/Au(1500A /Cr(200A).

‘Wafer de Pyrex

(c) Photolithographie inverse de
la couche de Silice, résine AZ
5214.

- . -

‘Wafer de Pyrex

(e) Lift-off de la couche de Silice.

= =

Wafer de Pyrex

(g) Photolithographie inverse de
la couche métallique de mesure,
résine AZ 5214.

o -

‘Wafer de Pyrex

(i) Lift-off de la couche métallique
de mesure.

Wafer de Pyrex

(b) Photolithographie directe des
pistes chauffantes, résine 1813.

Wafer de Pyrex

d) Dépot d’une couche de 1pum
(d) Dép I
de Silice.

W

Wafer de Pyrex

(f) Attaque chimique de la couche
de Chrome.

_H__ N

Wafer de Pyrex

(h) Dépét par pulvérisation de la
couche de métallique de mesure,
Cr(2500A).

FIGURE 2.4 — Etapes de fabrication d’un dispositif chauffant.



2.4 Etalonnage des caractéristiques des échantillons

FIGURE 2.5 — Schéma en vue de dessus de I’échantillon. La partie grisée est le dépot de
silice. Les plots d’alimentation des pistes sont a nus.

FIGURE 2.6 — Photographie d'un échantillon finalisé avec des piste de 250 um. La couche
terminale de mesure est en chrome.

FIGURE 2.7 — Photographie d'un échantillon finalisé avec des piste de 5 a 100 pym. La
couche terminale de mesure est en chrome.

fabriqués avec des fils de 25 pm de diametre dont la jonction est inférieure a 50 pm [51].
L’étalonnage de la valeur de la température se fait par contact entre un thermocouple et
la surface a mesurer. Le diametre de la jonction des thermocouples est du méme ordre de
grandeur que le rayon terminal des sondes qu’il nous faut tester, les conditions expérimen-
tales d’étalonnage sont donc proches de celles en conditions de mesure par thermocouple
intrinseque. Le deuxieme avantage des thermocouples soudés est une mise en oeuvre ex-
tréemement simple.

Ce paragraphe présente successivement 1’étalonnage du temps de thermalisation, le com-

portement intensité/température en excitation continue et le profil thermique pour une
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piste de 250 pum et une piste de 50 pm.

2.4.1 Montage expérimental d’étalonnage

Le dispositif expérimental d’étalonnage est représenté figure 2.8. L’étalonnage est réa-

Thermocouple type K
diamétre 25

" Piste métallique
Echantillon

FIGURE 2.8 — Dispositif expérimental d’étalonnage des caractéristiques thermiques des
échantillons.

lisé a l'aide d’un thermocouple de type K (dont les fils sont de 25 pum de diametre) en
contact avec la zone a mesurer. La température de la jonction du thermocouple est mesu-
rée par une centrale d’acquisition Keithley 2700 controlée par GPIB depuis un ordinateur.

L’échantillon est fixé sur un dispositif de déplacement piézoélectrique 3 axes PI F-603.

2.4.2 Etalonnage du temps de thermalisation

La premiere caractéristique étalonnée est le temps de réponse thermique de ’ensemble
échantillon + thermocouple. Il est impératif de connaitre le temps de thermalisation afin
d’assurer une bonne stabilité et une répétabilité des mesures. Le thermocouple est mis en
contact au centre de la piste a étalonner. Un échelon de tension est imposé sur la piste
chauffante, la température est mesurée a ’aide du mode de mesure par thermocouple
du Keithley 2700 avec une jonction de référence simulée a la valeur de la température

ambiante. La température est mesurée toutes les secondes.
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2.4 Etalonnage des caractéristiques des échantillons

2.4.2.1 Temps de thermalisation de la piste de 250 ym

La piste est a température ambiante. Pour mesurer le temps de thermalisation de la
piste de 250 pum, nous imposons, dans la piste résistive, un créneau de tension électrique
continue de 7.5 V dont la période est 500s. La température est mesurée toutes les secondes
pendant une période. La figure 2.9 montre 1’évolution de la température du centre de la
piste pendant cette période.

La forme de la courbe 2.9 semble montrer que le comportement thermique de la piste
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FIGURE 2.9 — Evolution de la température du centre de la piste de 250 pm soumis a un
échelon de tension continue de 7.5 V.

s’apparente a un systeme de type du premier ordre. Un comportement est du premier
ordre si sa caractéristique température/temps est régi par une équation de la forme de

I’équation 2.3 pour une charge et par I’équation 2.4 pour une décharge.
T({t)=To+ (Ty — To) [1 — exp (—t/7)] (2.3)

T(t) = Tr + (To — Tf) exp (—t/T) (2.4)

ou les constantes sont :
— T [[C] est la température initiale
— Ty ['C] est la température finale
— 7 [s] est la constante de temps thermique
En reprennant les valeurs de la montée en température de la courbe 2.9, la valeur de la

température initiale est Ty = 25,1 “C et la valeur finale est Ty = 54 "C. La valeur de
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la constante de temps thermique 7 peut étre définie, dans le cas d'un comportement en
premier ordre, par le temps mis par la température de 1’échantillon a atteindre 63% de
I’échelon total de température. Dans le cas de notre mesure, la température a 63% vaut,
dans le cas du chauffage, 43.3 “C. Cette température correspond alors a un temps de
chauffage de 2.1 s sous un tension de 7.5 V. Les courbes 2.10 et 2.11 comparent la mesure
de la température de la piste et la courbe théorique de I'évolution de cette température
dans le cas d’'un comportement en premier ordre dont la constante de temps 7 vaut 2.1

s. La courbe 2.10 montre que le comportement thermique de I’échantillon avec une piste
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FI1GURE 2.10 — Comparaison du comportement de la charge en température de la piste de
250 pm mesurée et une évolution théorique en premier ordre.

de 250 pm ne correspond pas a celui d’un premier ordre. Le but recherché de ces mesures
est de définir le temps de thermalisation a 99% de la température finale. Cette valeur de
99% est atteinte, dans un comportement du premier ordre, pour un temps correspondant
a 4.67. Sur la figure 2.10, nous nous apercevons trés bien que pour un temps de 4.67 la
température de ’échantillon n’est pas a 99% de sa valeur finale mais seulement & 88%.
Ainsi nous ne pouvons pas nous appuyer sur la théorie de comportement en premier ordre
pour définir le temps de thermalisation de celui-ci. En partant de cette constatation,
le temps de thermalisation de nos échantillon est défini par la mesure de température
qu’il faudra renouveler pour chaque nouvel échantillon. Les figures 2.12 et 2.13 montrent
respectivement 1’évolution de la charge et de la décharge en température de 1’échantillon
sur une demi-période complete. Les valeurs de thermalisation & 99% tirées de ces courbes

sont respectivement 60 s et 67 s. Ces valeurs définissent ainsi un temps de thermalisation
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FIGURE 2.11 — Comparaison du comportement de la décharge en température de la piste
de 250 pm mesurée et une évolution théorique en premier ordre.
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FIGURE 2.12 — Mesure du temps de thermalisation du chauffage d'une piste de 250 pum
sous une tension continue de 7.5 V.
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FIGURE 2.13 — Mesure du temps de thermalisation du refroidissement d’une piste de 250
pm précédemment soumise a une tension continue de 7.5 V.

2.4.2.2 Temps de thermalisation de la piste de 50 ym

Le mode opératoire est le méme que pour l’étalonnage de la piste de 250 pum. La
croissance et le décroissance thermique étant symétrique, on ne présentera ici que la
courbe de chauffage. La figure 2.14 compare la mesure de la température au centre de la
piste soumise a un échelon de tension de 10 V et la courbe théorique d'un comportement
en premier ordre avec une constante de temps de 4.2 s. La constante de temps est définie
d’apres la courbe expérimentale. La courbe 2.14 montre que le comportement de la piste
de 50 pum n’est pas non plus assimilable a un premier ordre. Nous définissons alors le temps
de thermalisation par la mesure représentée sur la figure 2.15. Celui-ci est de 'ordre de
100 s pour cette piste de 50 pm.

2.4.2.3 Conclusions sur I’étalonnage du temps de thermalisation

La thermalisation de 1’échantillon et du dispositif de mesure est impérative pour ob-
tenir une répétabilité dans les mesures thermiques. D’apres les mesures précédentes, le
comportement thermique de nos échantillons n’est pas assimilable a un premier ordre.
Ainsi, un étalonnage de la réponse thermique de chaque échantillon est obligatoire afin
de déterminer le temps minimal d’attente pour réaliser des mesures dans des conditions
de régime permanent. Les mesures effectuées définissent un temps de thermalisation pour
les pistes de 250 um de 'ordre de 60 s et 100 s pour la piste de 50 pm.
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FIGURE 2.14 — Comparaison du comportement entre la température de la piste de 50 pym
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FIGURE 2.15 — Mesure de la température de la piste de 50 um en fonction du temps sous
une tension continue de 10 V.

2.4.3 Etalonnages de la réponse en température

Apres avoir défini le temps de thermalisation, nous pouvons maintenant étalonner la
valeur de la température de surface en fonction de la valeur de la tension d’alimentation
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imposée a chacune des pistes chauffantes. Le dispositif expérimental de mesure est le méme

que pour les mesures du temps de thermalisation (voir la figure 2.8).

2.4.3.1 Etalonnages de la température en fonction de la puissance

La variation de température de la piste est diie a la dissipation thermique de la résis-
tance, c’est a dire a la puissance électrique transformée en puissance thermique par effet
Joule. La température de surface est alors une fonction linéaire de la puissance injectée
dans la piste résistive. Dans un premier temps, afin de valider le dispositif de mesure, nous
tragons, sur la figure 2.16, la température de surface de la piste de 250 pm en fonction de
la puissance électrique. Les mesures sont effectuées apres le temps de thermalisation défini
auparavant. Sur cette figure, nous vérifions le comportement linéaire de la température
de surface en fonction de la puissance d’excitation. Cette corrélation est une droite dont
I'équation vaut T'(P) = 0,0421P + 24,346 avec un coefficient de corrélation de 0,999.
L’ordonnée a l'origine est la température ambiante.
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FIGURE 2.16 — Réponse en température de la piste de 250 pm en fonction de la puissance
d’alimentation. La température s’approxime par une droite.
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2.4.3.2 Etalonnages de la réponse en température des pistes de 250 ym et de

50 pm

L’excitation des échantillons est réalisée par un générateur de tensions. En raison de
leurs utilités expérimentales, il est choisi de présenter dans la suite de ce paragraphe les
courbes d’étalonnages de la température en fonction de la tension d’alimentation pour
chacun des échantillons. Chaque mesure est effectuée en régime établi. Les figures 2.17
et 2.18 sont respectivement les courbes expérimentales de la valeur de la température du
thermocouple en contact en fonction de la valeur de la tension continue d’alimentation

pour la piste de 250 pum et de 50 pm.
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FIGURE 2.17 — Réponse en température de la piste de 250 um alimentée par une tension
continue. La température s’approxime par le polynome du second degré.

2.4.3.3 Conclusions sur les étalonnages en température

Nous observons un comportement quadratique de la température en fonction de la
tension continue d’alimentation. Les courbes définies sur les figures 2.17 et 2.18 s’aproxi-
ment par des polynomes de second degré avec un coefficient de corrélation de 0.999. Les
équations des ces polynomes sont T'(V) = 0,385V2 + 1,23V + 22,79 pour la piste de 250
pm et T(V) = 0,28V2 + 0,47V + 24,58 pour la piste de 50 pym. Les mesures présentées
sur la figure 2.16 montrent une dépendance linéaire de la température avec la puissance
électrique selon la fonction T'(P) = 0,0421 P + 24,346, or cette puissance est définie par
la loi d’ohm en fonction de la tension d’alimentation par la fonction P = V?/R. Ainsi, il
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FIGURE 2.18 — Réponse en température de la piste de 50 pm alimentée par une tension
continue. La température s’approxime par le polynome du second degré.

semble donc que la température s’exprime en fonction de la tension d’alimentation par un
polynéme de second ordre dont I’équation est T'(V) = 0,0421V? /R + 24, 346. Or ce n’est
pas le cas au regard des équations d’approximation des courbes mesurées sur les figures
2.17 et 2.18. Cette différence s’explique par la dépendance en température de la valeur de
la résistance. Ainsi R n’est pas une constante mais une fonction de la température R(7T).
Finalement, les étalonnages précédents nous fournissent les courbes nécessaires au controle
de la température de surface de 1’échantillon en fonction de la tension électrique imposée

qui est le parametre que nous choisissons.

2.4.4 FEtalonnages des profils thermiques

Nous mesurons maintenant les profils thermiques des pistes de 250 pym et de 50 pm
pour plusieurs tensions d’alimentation. Le montage expérimental de mesure est présenté
sur la figure 2.19. Le thermocouple est positionné hors de la piste chauffante, un balayage
suivant 'axe X est réalisé afin de tracer le gradient thermique transverse de cette piste. Les
mesures sont réalisées en régime établi. Pour chaque point de mesure, le thermocouple est
mis en contact avec la surface de I’échantillon, la mesure est effectuée apres un temps de
stabilisation de 3 secondes. Le thermocouple est ensuite déplacé suivant 'axe X d’un pas de
2 pm pour la piste de 250 um et de 1 pm pour la piste de 50 pm. L’opération de mesure est

renouvelée jusqu’a la fin du balayage. Les figures 2.20 et 2.21 présentent respectivement les
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2.4 Etalonnage des caractéristiques des échantillons

Thermocouple type K
diamétre 25 pm

Axe de
mesure

Echantillon

FIGURE 2.19 — Dispositif expérimental de mesure du profil thermique d’une piste chauf-
fante.
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FIGURE 2.20 — Profils thermiques transverses d’une piste de 250 pym alimentée sous plu-
sieurs tensions continues.

profils thermiques de la piste de 250 um et de 50 um pour plusieurs tensions d’alimentation
différentes. La forme des profils reste équivalente malgré I’échauffement, les valeurs de
I’étalonnage thermique précédent se retrouvent au centre des pistes. Sur ces profils, il
apparait de légeres imperfections sur la continuité de la température, ceux-ci peuvent

correspondre a des imperfections dans le contact entre le thermocouple et la surface de
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FI1GURE 2.21 — Profils thermiques transverses d une piste de 50 ym alimentée sous plusieurs
tensions continues.

I’échantillon. Cette remarque s’appuie sur le fait que ces imperfections sont couramment
présentes aux extrémités de la piste chauffante. Pour ces positions, ces perturbations sont
dies aux discontinuités dans 1’épaisseur des couches minces déposées sur le substrat. En
effet, I'épaisseur du dépot de la piste de lordre de 1900 A(voir figure 2.4 (a)) crée une

marche qui vient perturber le contact entre le thermocouple et 1’échantillon.

2.5 Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre qu’il est nécessaire de développer des échantillons
calibrés qui nous servirons d’étalons pour investiguer les deux principes de mesures a dé-
velopper. Apres une réflexion sur les particularités que doivent présenter ces étalons afin de
répondre aux exigences imposées par les méthodes de mesures, deux types d’échantillons
sont congus et réalisés. L'un présente des pistes chauffantes de 250 pm de largeur et I'autre
des pistes dont la largeur minimale est de 5 um. Ces échantillons ont alors été calibrés,
et des mesures ont permis de définir leurs temps de thermalisation pour une excitation
électrique continue. De plus, leur réponse thermique en fonction de la valeur de la tension
d’alimentation a été étalonnée. Enfin, des mesures de différents profils thermiques ont

été réalisées. Nous disposons donc maintenant d’échantillons calibrés et controlés congus
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2.5 Conclusion

spécialement pour répondre aux besoins particuliers de la mesure thermique par thermo-

couple intrinseque et par différence de potentiel de contact.
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THEORIE DE LA MESURE PAR THERMOCOUPLE INTRINSEQUE

3.1 Introduction

Ce chapitre est consacré a la description des travaux réalisés sur la premiere méthode
originale de mesure de température, le thermocouple intrinseque. Le terme thermocouple
désigne un thermometre basé sur l'effet Seebeck. Cet effet a été découvert par le physi-
cien allemand Thomas Johann Seebeck en 1821 lors de 'expérience suivante : une aiguille
métallique, placée entre deux conducteurs de natures différentes liés par des jonctions a
leurs extrémités et soumis a un gradient thermique, dévie. Il expliqua ce phénomene par
I’apparition d'un champ magnétique, et crut ainsi fournir une explication a ’existence du
champ magnétique terrestre. L’origine électrique du phénomene ne fut comprise par Lord
Kelvin que bien plus tard : une différence de potentiel apparait a la jonction de deux ma-
tériaux conducteurs différents. Ce potentiel dépend d’une part du coefficient Seebeck des
matériaux et d’autre part de la température de la jonction. Une explication physique de
ce phénomene ainsi que les lois de son comportement sont détaillées apres cette introduc-
tion. Cet effet thermoélectrique transforme alors toute jonction entre deux conducteurs
en un thermometre potentiel, il faut pour cela insérer simplement un voltmetre de grande
impédance aux bornes de la jonction pour mesurer une différence de potentiel. En réalité,
nous avons vu lors de la conception des échantillons que la mesure de la température de
la jonction n’est pas si simple puisqu’il y a création deux jonctions parasites en insérant
le voltmetre. La figure 3.1 schématise les différentes jonctions du circuit de mesure et son
équivalent en schéma électrique.

On rappelle que I’équation 3.1 donne la tension V' aux bornes du voltmetre.

N< e

-

FIGURE 3.1 — Schéma illustrant la boucle de mesure du thermocouple intrinseque et son
équivalent électrique. La jonction thermocouple 1 est la jonction a mesurer, les jonctions
2 et 3 sont des jonctions parasites.

V= ‘/l(Tmes> + ‘/2(Tref) + %(Tref) (31>

Afin d’obtenir la valeur de la température a mesurer 7,,.,, la solution communément

adoptée est de controler la température T,.; des jonctions parasites 2 et 3. Depuis la
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3.1 Introduction

compréhension de ce phénomene, l'utilisation de thermometres basés sur une jonction
thermocouple est tres largement répandue dans le monde industriel. Les jonctions ther-
mocouples créées par la soudure entre deux conducteurs présentent des caractéristiques
de robustesse et de stabilité qui répondent aux exigences les plus courantes de I'environ-
nement industriel. De plus, leur faible cotut et la simplicité de leur mise en oeuvre en
font la plupart du temps le thermometre idéal. La recherche sur les thermocouples avant
les années 85 s’était limitée a augmenter la sensibilité du capteur en cherchant le couple
thermoélectrique le mieux approprié.

Le développement des secteurs des microtechniques, microélectroniques et nanotechnolo-
gies a complétement changé les exigences en matiere de mesure de température. La ré-
duction de la taille des systemes conduit a considérer le comportement thermique comme
étant I'un des parametres physiques dominants. La connaissance de la température a petite
échelle devient nécessaire tant elle influe sur la limitation du développement de certaines
techniques. On comprend alors que les caractéristiques principales d’un thermometre sont
de plus en plus la résolution spatiale, le temps de réponse et I'intrusivité. L’importance de
la température dans la limitation du développement des nouvelles technologies a poussé de
nombreuses équipes de recherche a développer de nouveaux systemes de mesure de tem-
pérature répondant le mieux possible aux nouvelles exigences. La mesure de température
n’est pas triviale, comme présentés dans 1’état de ’art, tous les principes thermophysiques
sont mis a contribution avec chacun ses avantages et ses défauts mais aucun ne fait I'una-
nimité pour le moment.

Intéressons nous maintenant a la mesure par thermocouple. Nous essayons ici d’estimer
les caractéristiques d’un thermocouple classique a jonction soudée. La figure 3.2 repré-
sente un thermocouple classique en contact avec la surface a mesurer. La zone active d’un
thermocouple classique est le volume de la soudure entre deux fils. On suppose ici que la
soudure est homogene et qu’elle est constituée de chacun des constituants a part égale. 11
semble admis que la valeur du potentiel mesurée correspond a la température de la zone
de séparation des fils. Dans notre modélisation, nous estimerons que cette température
est la température moyenne de la zone active qui est représentée par la valeur 6 sur la
figure 3.2. D’apres la description des phénomenes d’échanges thermiques proposée dans
le chapitre précédent, la valeur de la température 6 dépend des échanges termiques entre
la jonction et la surface de I’échantillon a la température 7). Cette rapide modélisation
de la mesure par thermocouples classiques nous permet de comprendre ses limitations.
Tout d’abord, le temps de réponse de ce type de systeme est le temps mis par le systeme
pour atteindre son équilibre thermique, ¢’est un comportement du premier ordre dont la
constante de temps dépend fortement en premier lieu du volume de la soudure et de la

capacité calorifique des matériaux soudés. Cet échange thermique entre la soudure et la

65



THEORIE DE LA MESURE PAR THERMOCOUPLE INTRINSEQUE

Voltmetre

FIGURE 3.2 — Schématisation d'un thermocouple soudé en contact avec la surface a me-
surer.

surface implique obligatoirement que la mesure par thermocouple modifie la température
de la surface a mesurer. Cette perturbation est d’autant plus importante que la zone de
contact est étendue et que les matériaux de la soudure possédent un fort coefficient de
conduction thermique. On s’apercoit alors qu’il apparait une contradiction au niveau du
coefficient de conduction thermique du thermocouple. Le minimiser augmente le caractere
non intrusif de la sonde alors que 'augmenter améliore la véracité de la mesure. Enfin, la
résolution spatiale est directement liée a la valeur D du diametre de la soudure et dont le
minimum peut étre considéré comme étant le diametre d’un des fils. Pour résumer, la réso-
lution spatiale, le temps de réponse et le caractere intrusif d’un thermocouple dépendent
avant tout du volume de la soudure mais il ne faut pas négliger la valeur du coefficient de
conduction thermique de ses constituants.

Nous avons vu dans l'état de l'art que deux principes d’amélioration des sondes par
thermocouples sont proposés. D’une part il y a les travaux de L. Thiery [51] sur la dimi-
nution du diametre des fils et d’autre part le développement des thermocouples en couches
minces dont les travaux les plus aboutis ont été réalisés par A. Majumdar et ses colla-
borateurs [38]. L. Thiery développe des microjonctions thermocouples avec des diametres
de fils jusqu’a 1,3 pm . Diminuer encore le diametre des fils semble tres complexe d'un
point de vue technologique et peu intéressant a 1'usage compte tenu de la fragilité de la
soudure a ces dimensions. Nous estimons que L. Thiery a atteint la limite technologique
en terme d’amélioration de la dimension du thermocouple conventionnel. Une résolution
spatiale de 'ordre de 1 pum est donc la limite théorique maximale d’un thermocouple

soudé meme si en pratique la mesure en contact a 1’aide de thermocouples de cette taille
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est utopique au regard de leur fragilité. En ce qui concerne les sondes thermocouples en
couches minces développées pour les microscopes en champ proche, les caractéristiques de
résolution, temps de réponse et perturbation sont nettement meilleures. Une résolution
spatiale inférieure a 100 nm a été atteinte [38]. Les conclusions que nous pouvons tirer
sur les possibilités actuelles de la mesure par thermocouple est que nous avons d’un coté
un moyen simple et peu cotliteux mais dont la résolution spatiale maximale est limitée a
plusieurs micrometres et d'un autre coté des sondes tres performantes mais dont la mise
en oeuvre est tres complexe et tres onéreuse.

Nous proposons dans ce chapitre d’explorer une voie différente des deux dernieres afin
d’optimiser la mesure par thermocouple. L’idée originale est d’utiliser la surface a mesu-
rer comme étant un des élément du thermocouple, on appelle ce principe la mesure par
thermocouple intrinseque. La figure 3.3 schématise le principe de cette mesure.

Cette idée n’est pas récente, elle a déja fait I'objet d’études [67] [69] au laboratoire de

Voltmetre

Echantillon

FI1GURE 3.3 — Schématisation de la mesure par thermocouple intrinseque.

thermocinétique de Nantes depuis les années 1980, mais elle n’a pas encore été adaptée
aux nouvelles possibilités qu’offrent les microscopes a champ proche. Ce chapitre présente
les premiers travaux réalisés en vue d’adapter et d’optimiser cette méthode pour la mi-
croscopie thermique en champs proche.

La jonction thermocouple est créée par le contact entre la sonde de mesure et la surface
de I’échantillon. L’information thermoélectrique étant localisée a la zone de séparation des
éléments, la zone active se limite donc a l'aire du cercle de diametre D de contact méca-
nique entre la sonde de mesure et la surface de I’échantillon. Une estimation de la valeur de
D est donnée par la théorie d’un contact mécanique explicitée plus loin dans ce chapitre.
La mesure étant surfacique, le temps de réponse équivaut au temps de thermalisation des

premieres couches atomiques de la sonde. De plus, la mesure surfacique ne dépend pas du
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coefficient de conduction thermique de la sonde de mesure, il est donc intéressant de le
choisir le plus faible possible afin de diminuer le flux thermique et donc d’augmenter la
véracité de la mesure. Ainsi, le principe intrinseque semble cumuler tous les avantages :
une grande simplicité dans sa mise en oeuvre, une résolution spatiale nettement meilleure,
(que celle des thermocouples soudés), un temps de réponse tres faible et 'augmentation
de la justesse en diminuant la perturbation engendrée.

Dans la suite de ce chapitre, je commence par décrire la théorie élémentaire liée aux
comportements thermoélectriques des thermocouples. Je m’intéresse ensuite a la problé-
matique du contact mécanique et électrique entre une sonde et une surface plane. Je
présente, pour finir, une étude théorique tentant de modéliser la mesure par thermo-
couple afin de comparer 'erreur commise par méthode intrinseque a celle commise par un

thermocouple classique.

3.2 Théorie de ’effet Seebeck

3.2.1 L’effet Seebeck

Physiquement, 'effet Seebeck peut s’expliquer par la polarisation de tout élément de
conducteur placé dans une zone de température ou le gradient est non nul [72]. Le gradient
de température engendre simultanément une diffusion d’électrons de 'extrémité la plus
chaude vers l'extrémité la plus froide. Les électrons chauds étant plus énergétiques et
donc plus rapides que les électrons froids, I'extrémité chaude se charge positivement et

I'extrémité froide négativement (voir la figure 3.4). Un équilibre dynamique s’établit : la
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FIGURE 3.4 — Figure représentant la diffusion des électrons et le potentiel ainsi créé dans
un conducteur soumis a un gradient thermique [72].

diffusion des électrons chauds se trouve compensée par la diffusion des électrons froids et
la section de conducteur peut alors étre assimilée a un générateur de tension dont la f.é.m

(Force Electro-Motrice) vaut :

T+AT
AV = / SdT (3.2)

T
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3.2 Théorie de leffet Seebeck

Métal [ Sa0°C [uV.K][Sa27 CuVK | Er [eV]] =z
Al -1,6 -1,8 11,6 | 2,78
Cu +1,70 +1,84 70 | -1,79
Ag +1,38 +1,51 55 | -1,14
Au +1,79 +1,94 55 | -1,48

TABLE 3.1 — Tableau donnant les valeurs des coefficients de Mott-Jones pour quelques
métaux courants [73].

ou :
— T [K] : température de l'extrémité froide
— T + AT [K] : température de l'extrémité chaude
— S [V.K7'] : coefficient Seebeck du matériau

Le coefficient Seebeck est défini comme étant une propriété intrinseque du matériau dé-
pendant de la température S = S(T'). En s’appuyant sur la théorie des phénomenes de
diffusion des électrons dans les métaux, N. F. Mott et H. Jones [73] ont proposé un mo-
dele pour calculer une valeur approchée du coefficient Seebeck des principaux métaux
par I'équation 3.3. Toutefois cette approximation ne s’applique pas aux métaux dont la
diffusion électronique peut se faire d’'une bande de transport a une autre, comme dans les

métaux a transitions (le nickel par exemple).

21.2
~_T kBTx
3€EF0

(3.3)

kg =1,3805,1072% [J.K™'] : constante de Boltzmann

e =1,66,10"12 [C] : la charge élémentaire de I’électron

Erg [eV] : Tenergie de Fermi du matériau a 0 K

x : une constante numérique dépendant des mécanismes de transfert des porteurs
de charges

Le tableau 3.1 donne les valeurs des parametres précédents pour quelques métaux

courants.

3.2.2 Généralités sur les thermocouples

Un thermocouple est une jonction entre deux matériaux A et B différents. La figure 3.5
shématise les conducteurs A et B joints a leurs deux extrémités. Un voltmetre de grande
impédance est inséré sur le conducteur A. La jonctions 1 est a la température Tj et la
jonction 2 est a la température T', on suppose que T' > Ty. L’effet Seebeck s’applique alors

sur chacun des conducteurs et la différence de potentiel V5 aux bornes du voltmetre
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Jonction 1 B Jonction 2

"""" TTTTTTA

V

20 S A=

A Voltmeétre A

FIGURE 3.5 — Schéma d’'un circuit thermocouple soumis a une différence de température.

s’exprime par 1’équation 3.4 :

T T T
VAB:/ SAdT—/ SBdT:/ (Sa — Sp)dT (3.4)
Ty To Ty
En remplacant le coefficient Seebeck de chacun des matériaux par son expression donnée
par I'équation de Mott-Jones 3.3, on obtient I’équation 3.5 donnant une valeur approchée
de VAB .

w2k TA B
Vap (T) ~ ——58 — T — T2
ap (T) Ge <EFAO EFBO) ( 0)

Vap (T) = C (T° - T§) (3.5)

Ou C est une constante qui dépend seulement des coefficients de Mott-Jones des maté-
riaux constituant les jonctions. La valeur de V4p peut aussi s’exprimer en fonction de
AT =T — Ty par I’équation 3.6 couramment utilisée pour exprimer la tension aux bornes

d’un thermocouple :

Vap (T) = 2CT,AT + CAT? (3.6)

La premiere remarque est que la tension aux bornes d’un thermocouple n’est pas linéaire
en fonction de la température de sa jonction chaude. De plus, I’équation de Mott-Jones
ne s’applique pas a tous les métaux, alors pour connaitre les coefficients Seebeck des ther-
mocouples dont au moins I'un des constituants ne suit pas la loi de Mott-Jones, la seule
solution est de les étalonner.

L’étalonnage d’'un thermocouple AB est réalisé en utilisant le montage expérimental pré-
senté sur la figure 3.6. Afin de mesurer la valeur de la force électromotrice d’une seule des
deux jonctions AB, la température d’une des jonctions est maintenue constante, nous 1’ap-

pellerons la jonction de référence. Par convention, la jonction de référence est maintenue
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Voltmetre >0

FIGURE 3.6 — Montage expérimental pour ’étalonnage d’un thermocouple AB.

a 0 "C en la plongant dans un bain d’eau déminéralisée contenant des glacons. La seconde
jonction est la jonction de mesure, elle est a la température T. L’étalonnage s’effectue
en mesurant la tension a l'aide d’un voltmetre pour chaque valeur de la température T.
L’étalonnage peut étre effectué par comparaison en relevant, pour la méme température,
la valeur de la force électromotrice du thermocouple a étalonner et la température donnée
par tout autre thermometre de référence. Une autre solution est d’effectuer un étalonnage
direct ou absolu en relevant la force électromotrice du thermocouple en fonction de tem-
pératures connues. Ces températures connues ou points fixes correspondent la plupart du
temps a des changements d’état de corps purs. A 1’équilibre, lors de ces transformations,
la température reste constante si la pression reste constante. Par exemple, I’équilibre H,O
liquide - H5O vapeur a lieu a 100 “C sous pression normale (760 mm Hg). La température
de fusion de certains métaux peut aussi étre utilisée pour fixer des températures plus
élevées.

De nombreux couples ont déja été étalonnés avec une grande précision. Ces étalon-
nages fournissent des polynomes de conversion tension-température de la forme T =
ap + a1V + ayV2 + ,, + a, V"™ ol a; sont les coefficients du polynome (ils sont uniques
pour chaque couple), T est la température de la jonction chaude, V' est la force électro-
motrice aux bornes de la jonction et n I'ordre du polynome. Les thermocouples les plus
utilisés sont nommés "type X” avec X correspondant a une des lettres suivantes : B, E,
J, K, N, R, S, T. Le tableau 3.2 donne les matériaux composant les couples standards,
la gamme de température maximale d’utilisation et la valeur de leur coefficient Seebeck a
une température fixée. Pour ces couples courants, les polynémes de conversions peuvent

parfois étre donnés jusqu’au degré 9. Le tableau 3.3 est un exemple de résultats tirés de
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Type de Matériau du conducteur | Gamme de température | Coefficient Seebeck
thermocouple Positif | Négatif °C] (WV.K™1
E Ni-10% Cr | Constantan -270 a 1000 5870 a 0 °C
J Fer Constantan -210 a 1200 50,37 a 0 °C
K Ni-10% Cr Alumel -270 a 1372 39,48 a 0 "C
R Pt-13% Rh Pt -50 a 1768 11,35 & 600 "C
S Pt-10% Rh Pt -50 a 1768 10,19 a 600 "C
T Cu Constantan -270 a 400 3874 a0 °C

TABLE 3.2 — Tableau donnant les caractéristiques des thermocouples standards.

I’étalonnage des thermocouples usuels. Ce tableau donne la valeur des coefficients calculés

pour obtenir la précision indiquée sur la plage de température donnée.

Tvpe de thermocouple

E J K R S T
Plage | 0 a 1000°C 0a760°C 0 a500°C —50a250°C | -50a250°C | 0a400°C
a, 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
a, 1.7057035E-2 1.978425E-2 2,508355E-2 1.8891380E-1 1.84949460E-1 2.592800E-2
a, - 2.3301759E-7 | —2.001204E-7 7.860106E-8 | -9.3835290E-5 | —8.00504062E-5 | —7.602961E-7
a, 6.5435585E-12 1.036969E-11 | -2.503131E-10 1.3068619E-7 1.02237430E-7 4.637791E-11
a, —7.3562749E-17 | —2.549687E-16 | 8.315270E-14 | —2.2703580E-10 | —1.52248592E-10 | —2.165394E-15
a. —1.7896001E-21 | 3.585153E-21 | -1.228034E-17 | 3.5145655E-13 1.88821343E-13 6.048144E-20
a, 8.4036165E-26 | —5.344285E-26 | 9.804036E-22 | —3.8953900E-16 | —1.59085941E-16 | —7.293422E-25
a, -1.3735879E-30 | 5.099890E-31 | —4.413030E-26 | 2.8239471E-19 | 8.23027880E-20
a, 1.0629823E-35 1,057734E-30 | -1.2607281E-22 | —2.34181944E-23
a, —3.2447087E-41 -1,052755E-35 | 3,1353611E-26 | 2.79786260E-27
a, —3.3187769E-30
Erreur =0.02° C +0.05° C +0.05° C +0.02° C +0.02° C +0.03° C

TABLE 3.3 — Tableau des coefficients des polynomes de conversion tension-température
pour les thermocouples standards fournit par le NIST (National Institute of Standards
and Technology).
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3.2.3 Lois des circuits thermoélectriques

L’effet Seebeck entraine des lois de comportement des jonctions thermocouples dans

des situations particulieres.

3.2.3.1 Loi des températures intermédiaires

La premiere loi se nomme couramment la loi des températures intermédiaires. La figure
3.7 donne une représentation schématique de cette loi.

Soit un couple de matériaux (A, B) dont les coefficients Seebeck sont respectivement S

o

.

FIGURE 3.7 — Schéma d’interprétation de la loi des températures intermédiaires.

et Sp. Soit T, Ts et T3 trois températures telles que 17 < To < T3. Soit Vi, V5 et V3 les
forces électromotrices du couple (A, B) pour des différences de températures respectives
(Ty - Th), (T - Ty) et (T3 - T1). D’apres I’équation des thermocouples 3.4, les différences
de potentiel V;, V5, et V5 valent :

Ts
Vi :/ (Sa— Sp)dT

T

T3
Vs :/ (Sa— Sp)dT

T

Vg = / " (84— Sp)dT (3.7)

T

L’ensemble des équations 3.7 démontre la loi des températures intermédiaires exprimée
sous la forme suivante :

Vs=Vi+V; (3.8)

Ainsi la différence de potentiels développée par le couple thermoélectrique (A, B) entre

les températures T et T3 est égale a la somme des différences de potentiels développées
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par le méme couple (A, B) entre les températures 77 et T» d'une part, et les températures

Ts et T3 d’autre part.

3.2.3.2 Loi des conducteurs intermédiaires

La seconde loi est celle des conducteurs intermédiaires ou successifs. La figure 3.8

donne une représentation schématique de cette loi.

Soit trois matériaux A, B et C dont les coefficients Seebeck sont respectivement S4, Sy

——————— — A i ——

FIGURE 3.8 — Schéma d’interprétation de la loi des conducteurs intermédiaires.

et Sc. Soit T et T, deux températures telles que 17 < Ty. Soit Vi, V5 et V3 les forces

électromotrices des couples (A, B), (B, C) et (A, C) pour une différence de températures

(Ty - T1). D’apres I’équation des thermocouples 3.4, les différences de potentiel Vi, V5 et

V3 valent :

T
Vi :/ (Sa—Sp)dTl

T

T
v, :/ (Sp — Se)dT

T

V, = / (54— So)dT (3.9)

T

L’ensemble des équations 3.9 démontre la loi des conducteurs intermédiaires exprimée de

la méme fagon que la loi des températures intermédiaires.
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3.3 La théorie générale du contact mécanique

3.3 La théorie générale du contact mécanique

Nous avons vu que la jonction sensible, dans le cas d'une mesure par thermocouple
intrinseque, est la surface d’interaction électrique entre la sonde de mesure et I’échantillon.
La résolution spatiale dépend donc de la taille de la zone d’interaction mécanique. Le but
étant de développer une mesure de température par sonde locale, la stratégie couramment
utilisée pour le controle de la force d’interaction est 'utilisation d’un levier dont ’extrémité
est une pointe. Dans cette optique, la théorie générale du contact mécanique qui est
présentée dans ce paragraphe est précédée par une partie explicitant 1’expression de la

force générée sur une surface par une pointe solidaire d’un levier.

3.3.1 Théorie d’une poutre en flexion

Avant de s’intéresser aux différents modeles du contact mécanique entre la pointe et
I’échantillon, on se doit de quantifier la plage de valeur des forces que ’on applique entre
la pointe et 1’échantillon. Dans la plupart des expérimentations réalisées, la pointe de
mesure est montée sur une poutre rectangulaire encastrée libre, la figure 3.9 schématise
ce montage.

On peut alors définir les parametres mécaniques régissant la flexion ce ce type de poutre :

FIGURE 3.9 — Modélisation d'une poutre encastrée libre.

— Le moment d’inertie quadratique :

bh?
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— La raideur normale :

3BT
ou E est le module de Young du matériau de la poutre.
— La rotation : P
x
d =—(r—2L 12
(2) = 5o (o = 21) (312)
— La déformée : Py
x
Z(x) = —=(xr—3L 1
(1) = = (e = 3L) (313)

L’équation de la déformée nous permet de déterminer la valeur de la fleche, c’est a
dire le déplacement de I'extrémité libre de la poutre en fonction de la force appliquée
et des données géométriques de la poutre :

— La fleche :

fi=Z(L) = ——— (3.14)

Les poutres que nous utilisons expérimentalement sont en silicium et ont les dimensions
suivantes : L = 6 mm , b = 400 um, h = 150 pm et E = 169 GPa. D’apres ’équation 3.10,
la valeur du moment d’inertie quadratique de ces poutres vaut I = 1,125,107 m*. En
utilisant 1’équation 3.14 et ces données numériques, nous quantifions la force d’interaction
entre la pointe et la surface en fonction de la valeur de la fleche :

3EIf
==

— 2641, (3.15)

Ainsi pour un déplacement de 1 um de l'extrémité de la poutre, la force d’interaction
vaut : |F| = 264 uN = 0,264 mN.

Les valeurs de déplacement couramment utilisées sont comprises entre 1 et 10 pm, nous
estimons ainsi que la force appliquée par une sonde, montée a l'extrémité de ce type de
poutre, sur la surface a mesurer se situe entre 0.1 et 3 mN. Intéressons nous maintenant
aux différents modeles existants pour modéliser la taille du contact pointe/échantillon en
fonction de la force d’interaction.

3.3.2 Le contact de Hertz

H. Hertz a établi en 1881 [74] une théorie permettant d’estimer, sous certaines condi-
tions, l'aire de contact mécanique entre deux spheres. La géométrie du systeme que l'on
veut modéliser est une sphere en contact avec un plan, cette géométrie peut correspondre
a un cas particulier de la théorie de Hertz en supposant qu'un plan est une sphere de
rayon infini. La taille du contact dépend de la pression exercée entre les surfaces, de la

géométrie des solides et de leurs coefficients d’élasticité.
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3.3 La théorie générale du contact mécanique

Les hypotheses de validation de la théorie de Hertz sont les suivantes :

les surfaces sont considérées comme lisses et continues

la force est appliquée perpendiculairement a la surface et passe par le centre de la

sphere

les contraintes engendrées au contact sont inférieures aux limites élastiques des ma-
tériaux

— les forces d’adhésion et les frottements sont négligés
La figure 3.10 est un schéma du contact entre une sphere considérée indéformable et un

plan déformable. La théorie du contact de Hertz donne les valeurs de 'indentation 9, du

FIGURE 3.10 — Schéma du contact entre une sphere et un plan.

rayon de contact a, de la pression maximale P, et de la pression moyenne P,, en fonction
de la force F appliquée.

— Le rayon de contact :

FRAYS
o= (34; ) (3.16)

— La profondeur d’indentation :

a? 9 F2 \Y/?

— La pression maximale :

3F (6FE*2) V8

P, = —
07 27a? T R?

(3.18)
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— La pression moyenne :

1 /16 FE2\"?
P,=~-(— 3.19
T ( 9 R? ) (3.19)
ol E* est le module élastique réduit des matériaux en contact défini de la fagon suivante :
1 1—v2 1—12
i 3.20
E* Ey * Es (3:20)

avec Fy, Fs, 11, 1o respectivement les modules de Young et les coefficients de Poisson des
deux matériaux.

Le modele de Hertz ne prend pas en compte les forces adhésives, on obtient alors une
sous-estimation de la taille du contact. De plus, ce modele n’est valide que pour le cas ou

les déformations restent tres inférieures au diametre de la sphere en contact.

3.3.3 Le modele du contact de DMT

Dans la théorie développée par Dejarguin-Muller-Toporov (DMT) [75], la géométrie du
contact est toujours supposée de type Hertzien, c¢’est-a-dire que les forces attractives sont
incapables de déformer les surfaces. Or, contrairement a la théorie de Hertz, le modéle
DMT prend en compte les forces adhésives, en supposant que celles-ci agissent uniquement
a l'extérieur du contact. La figure 3.11 schématise le contact entre deux solides avec ou
sans les forces d’adhésion.

Ainsi, les différents parametres de I'interaction sont calculés a partir d’une force de contact

intégrant un terme diu aux forces d’adhésion et s’expriment par les expressions suivantes :

— Le rayon de contact :

1/3

4E*
avec 712 le travail d’adhésion pour les solides 1 et 2. Le travail d’adhésion est défini
comme étant le travail a fournir pour séparer deux surfaces lorsque la charge qui les
maintient en contact tend vers zéro. Dans ’équation 3.21 précédente, quand la force

F' est nulle, le rayon de contact d’adhésion ag est non nul et vaut :
3mmaR2\?
= ———= 3.22
o < 2E (3.22)

Nous en déduisons donc que les surfaces restent en contact jusqu’a ce que la force
d’intéraction atteigne 'opposé de la force d’adhésion et se séparent soudainement.

— La force d’adhésion :
FS = 27TRS’}/12 (323)
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3.3 La théorie générale du contact mécanique

avec les
R 1 ——
§ forces
‘. - -
i3 k. d’adhésion
N a
L~ = 27
e o 7 sans les
ff ‘\ = =" forces
a / d’adhésion
—>
Rsz .

F1GURE 3.11 — Contact entre 2 solides élastiques en présence et en 'absence des forces
d’adhésion de surface.

— La profondeur d’indentation :

@ (9 (F+ 2R\
s=2 2 SN2 (3.24)
R, 16 R E*?
— La pression moyenne :
1 (16 (F + 27 Ryy0) B2\ /*

3.3.4 Le modéle du contact de JKR

La théorie de Johnson-Kendal-Robert (JKR) [76], prend en compte les forces d’adhé-
sion qui dépendent des propriétés des solides en contact au coeur méme de la zone de
contact. Dans cette théorie, si une sphere élastique de rayon R, est en contact avec un
plan élastique sous l'effet d’une force F', alors les valeurs du rayon de contact, de 'inden-

tation et de la force d’adhésion sont données par :

— Le rayon de contact :

4E*

a

|:F + 37TR8’712 + \/67TR8’712F + (37TR5’}/12)2 (326)
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Dans I’équation 3.26 précédente, quand la force F' est nulle, le rayon de contact ag

vaut : /3
Iy R
o ( 2B ) (3:27)
— La force d’adhésion :
Fs = 37TRS”}/12 (328)
— La profondeur d’indentation :
a? 2 (ap\*?
0=—|1—=[— 3.29
R, 3 <a8) ( )

3.3.5 Comparaison des modeles

Nous avons évalué précédemment que la force de contact dans le cas de nos mesures
est supérieure a 0.1 mN. Le modele de JKR est valide lorsque les forces de contact sont
de 'ordre des forces d’adhésion ce qui n’est pas le cas dans le cadre de nos mesures. Ainsi,
dans le cadre de ces deux modeles (Hertz et DMT) nous pouvons évaluer la taille du rayon
de contact. Nous choisissons de tracer 1’évolution du rayon de contact entre une sphere de
nickel (20 pm de rayon) et une surface de silice. Les valeurs des parametres pour chaque

matériaux sont les suivantes :

— module d’Young du nickel : Ey; = 214 GPa

— module d’Young de la silice : Eg;02 = 70 GPa

— coefficient de Poisson du nickel : vy; = 0,31

— coefficient de Poisson de la silice : vg;00 = 0,42

— module d’Young corrigé pour ces deux matériaux : F* = 62 GPa

— travail d’adhésion entre ces deux matériaux [77] : Yni/si02 = 1 J.m™2

La figure 3.12 représente la valeur du rayon de contact entre la sphere de nickel et une
surface de silice pour chaques modeles précédents en fonction de la force d’interaction
appliquée. D’apres ’étude précédente de la poutre en flexion, la force de contact est
inférieure a 3 mN pour une fleche maximum de ’ordre de 10 pm. La figure 3.12 montre qu’il
y a un écart non négligeable entre le modele de Hertz négligeant les forces d’adhésion et le
modele de DMT pour les faibles forces de contact. De plus, ces deux modeles deviennent
pratiquement équivalents pour des forces de contact supérieures a 1.5 mN. Le modele de
DMT est plus réaliste et reste valide sur 'intégralité de la plage des forces utilisées dans
le cadre de nos mesures. Cette étude comparative nous permet de justifier le choix du
modele DMT pour estimer la taille du contact mécanique entre la sonde de mesure et la

surface de ’échantillon.
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FI1GURE 3.12 — Evolution du rayon de contact en fonction de la force d’intéraction suivant
les modeles de Hertz et DMT.

3.3.6 La force capillaire

Le taux d’humidité ambiant peut jouer un role important sur la valeur de la force
attractive entre deux surfaces. En effet, la condensation crée une fine pellicule, essen-
tiellement composée d’eau, sur la surface de la pointe et de I’échantillon. Un ménisque
d’eau apparait alors entre 'extrémité de la pointe et la surface de I’échantillon juste avant
le contact. La figure 3.13 représente ce ménisque et donne ses caractéristiques spatiales.
Ce ménisque exerce une force attractive nommée force capillaire qui prend la forme sui-

vante [78] [79] :
F= —141}%572089 (3.30)
R, (1—cose)
avec R le rayon de courbure de la pointe, v la tension superficielle (pour I'eau v = 72
mJ/m?), z la distance entre la pointe et 1’échantillon, § 'angle au contact et € 'angle du
ménisque.
Ce ménisque peut influer en microscopie a sonde locale sur les points suivants :
— la courbe de charge et de décharge : présence d’un hystérésis
— surface de contact : augmentation de celle-ci et donc diminution de la résolution
spatiale

— la friction pointe/échantillon
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A
Echantillon

F1GURE 3.13 — Formation d’'un ménisque d’eau entre la pointe et 1’échantillon.

Les forces capillaires peuvent étre, dans certains cas, beaucoup plus importantes que les
forces d’adhésion, mais elles disparaissent en travaillant en milieu acqueux (en imergeant
la pointe et 1’échantillon) ou bien en travaillant sous atmosphere contrdlée (sous vide

primaire ou sous gaz sec).

3.3.7 La zone réelle de contact électrique

Nous venons de voir dans les études précédentes que l'on peut estimer un rayon de
contact apparent en tenant compte des parametres mécaniques des matériaux en contact,
du rayon de I'extrémité de la pointe et de la force appliquée pour maintenir la jonction. Ce
rayon de contact est dit apparent parce qu’il ne modélise correctement ce contact que pour
un observateur extérieur a celui-ci. Pour une observation interne au contact, les surfaces
en vis a vis ne sont pas parfaitement lisses et le contact mécanique ne s’effectue alors
qu’en un certain nombre de zones séparées les unes des autres. Entre ces zones subsiste
un espace interstitiel ou persiste la couche d’eau s’il y en a une. La figure 3.14 schématise
un grossissement de la zone de contact entre la pointe et 1’échantillon.

La surface totale des zones de contact matiere/matiere réel est souvent tres faible par

Pointe (métal A)

Zones de contact Echantillon (métal B)

FIGURE 3.14 — Schéma d'un zoom sur le contact pointe/échantillon.
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3.4 Modele de la tension intrinseque mesurée

rapport a la surface du contact apparent. La surface et le nombre des contacts dépendent
de I’état de surface des éléments mis en contact c’est-a-dire que la rugosité joue un role
important dans la zone totale de contact. De plus, les coefficients mécaniques (module de
Young et coefficient de Poisson) ainsi que la force d’appui jouent un réle pour le diametre
apparent. Par ailleurs, ils interviennent aussi dans le nombre et la surface totale du contact
réel par ’écrasement des aspérités en contact.

La zone de contact électrique ne correspond pas non plus en réalité a la totalité de la zone
de contact mécanique réel. En effet, 'oxydation des matériaux ainsi que les impuretés
accumulées en surface agissent comme un film isolant et réduisent encore la surface de
contact électrique [80] [81] [82]. La figure 3.15 représente le contact décrit dans la figure
3.14 en vue de dessus. On voit les différences entre ’aire de contact apparent, mécanique

et électrique.

- Aire de contact

electrique - ®
\ . @ @
.

|:|+- Aire de contact

mécanique

FIGURE 3.15 — Différences entre les aires de contact apparent, mécanique et électrique.

I:I"'l:"l-- Aire de contact

apparente

3.4 Modele de la tension intrinseque mesurée

Le modele présenté dans la suite de ce chapitre a été proposé par Bardon, Cas-
sagne et leurs collaborateurs [67] [68] et mis en application dans la these de A. Bouvier
en 1986 [69]. Ce modele propose de considérer chacun des contacts réels comme étant
une micro-jonction thermocouple et dont la f.e.m (force électromotrice) élémentaire est
ve(A/B, Ty, Ty) avec Ty la température de référence et Ty la température de contact de
I'aspérité numéro k en question. La jonction pointe/échantillon se compose de "n” géné-
rateurs de tension en parallele si "n” est le nombre de contacts réels. Il s’établit alors des
courants thermoélectriques 7, au travers de résistances internes r; entre les jonctions et

sur les premieres couches métalliques des éléments en contact pour équilibrer les diffé-
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rences de f.e.m entre les n générateurs. La figure 3.16 est une modélisation électrique des
n jonctions en parallele.

La mesure de la tension V' se fait en circuit ouvert c’est a dire ¢ = 0, alors le générateur

FIGURE 3.16 — Schéma électrique équivalent des n micro-jonctions thermocouples.

de tension équivalent aux n branches du circuit en paralelle s’obtient en considérant que
la somme des n courants 7, est nulle. L’équation 3.31 exprime la valeur de la tension V

en fonction des f.e.m élémentaires et de leur résistance interne :

V= kii_z (zn: %>_ (3.31)

k=1

La tension V est donc une moyenne des f.é.m développées par chacune des micro-jonctions.

3.4.1 Expression de la résistance interne r;

Le courant i est nul, ainsi la densité de courant dans les milieux A et B l'est aussi.
En revanche, il y a une densité de courant i; a proximité de l'aspérité k. Au voisinage de
cette aspérité, la constriction des lignes de courant électrique vers la zone de contact de
diametre o5 a pour effet de diminuer sensiblement la tension engendrée par I'aspérité k.

La résistance électrique de constriction de 'aspérité k s’exprime alors sous la forme :

p

=5 (3.32)

Tk

(A)+

B y e e ey , .
avec p = ”fp(), la résistivité moyenne de matériaux A et B.

La tension V s’exprime alors en fonction de la taille des contacts :

P (E @) _ (3:33)

k=1 k=1
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La f.é.m mesurée est donc une moyenne des f.e.m élémentaires pondérées par le dia-
metre des surfaces de contact. Comme la f.é.m des générateurs élémentaires suit la loi des
thermocouples, nous pouvons les exprimer en fonction du coefficient Seebeck S4p des ma-
tériaux en contact. De plus, nous supposons que la réponse thermoélectrique est linéaire.
Cette hypothese se justifie par le fait que la différence de température entre les surfaces
de contact reste faible vu la proximité des contacts. Sous ces hypotheses, la tension V

s’exprime de la fagon suivante :

n n -1
V=2Sap | Y_Tib (Z 5k> — Ty (3.34)

k=1

Ainsi la température mesurée vaut :

T= i Ty (i 5k> _ (3.35)

Ce résultat montre que la température mesurée par un thermocouple intrinseque en
contact imparfait est une température moyenne de 'interface de contact. Cette moyenne

est pondérée par le diametre de chaque contact.

3.5 Modele des perturbations par la mesure en contact

La configuration est la méme que celle de la figure 3.14. Nous considérons un contact
imparfait entre la sonde et I’échantillon. L’application du capteur sur la surface provoque
une perturbation de la température de celle-ci. En effet, un flux de chaleur ® est transféré
de la surface de contact a la pointe et modifie localement le champ de température. Cette
perturbation peut étre modélisée par la combinaison de trois effets distincts décrits dans

la suite de cette section [67].

3.5.1 Effet de macroconstriction

Cet effet résulte de la convergence des lignes de courant thermique vers la zone de
contact apparent (voir la figure 3.17).
Ainsi, la température T' (la température de surface avant I’application du thermometre)
est remplacée par la température perturbée T}, (la température de surface apres 'applica-

tion du thermometre). Cette modification s’exprime par I’équation suivante :
T—-T,=ru® (3.36)
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ta  Sonde
milieu s

Echantillon
milieu M

FIGURE 3.17 — Schéma modélisant 1’effet de macroconstriction.
ry étant la résistance de macroconstriction qui peut s’exprimer suivant le rayon a du
disque de contact de la facon suivante [71] :

1
n 4&)\M

"M (3.37)
ou Ay est la conductivité thermique du milieu a mesurer. Le calcul montre aussi que 1’es-
sentiel de la perturbation de température est localisée au voisinage du disque de contact,

94 % de la chute de température s’effectue a I'intérieur de la sphere de rayon 10a.

3.5.2 Effet de la résistance de contact

Cet effet est lié aux imperfections du contact entre la sonde et I’échantillon car nous
avons vu que la zone de contact réel est bien plus petite que la zone apparente. Il en résulte
un effet de microconstriction au voisinage des micro-jonctions réelles et une conduction
thermique perturbée au niveau des zones intersticielles. Il apparait alors une variation de
température entre la température perturbée T}, précédente et la température mesurée 6

exprimée par ’équation suivante :
T,—0=rcd (3.38)
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ou r¢ est la résistance de contact, elle peut s’exprimer dans le cas d’un contact mé-
tal/métal imparfait avec un fluide intersticiel dont la conductivité est faible devant celle

des matériaux en contact [68] :

R 5
=— == (3.39)
Ta®  \a\/T
avec Re la résistance thermique de contact par unité de surface et A = i’tf—i’f\ ou A, est

la conductivité thermique du matériau constituant la sonde.

3.5.3 Effet d’ailette

Cet effet est dii aux échanges thermiques entre la sonde et le milieu ambiant. L’écart
de température entre la température mesurée par la sonde 0 et la température de la sonde

loin du contact T s’exprime par I’équation :

ou rp représente la résistance thermique globale de la sonde entre la zone de contact et
le milieu extérieur. Cette résistance dépend entre autre de la géométrie de la sonde, du
coefficient global de transfert superficiel b, et de la conductivité thermique s de la sonde.

Pour un fil de rayon ay, g s’exprime de la facon suivante :

(3.41)

1
Th = —————
v mafp/2hgarAs

ou le coefficient h, se calcule dans le cas d'un fil, par la relation empirique suivante :

0,005
af

hg =he+ h, = + h, (3.42)

avec h. le coefficient de transfert thermique par conduction et h, le coefficient de trans-
fert thermique par rayonnement que ’on suppose valant 5 W.m=2.K~! au voisinage de

I’ambiante.

3.5.4 Superposition des trois effets

Des trois relations 3.36, 3.38 et 3.40 nous déduisons la valeur du flux :

T-T
p=—— " (3.43)
v+ To+TE
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L’écart de température (T'—Tg) étant considéré comme fixe, le flux ® dépend de la valeur
de la somme des résistances thermiques et la répartition des températures s’établie en
fonction de la valeur de chacune des différentes résistances thermiques comme indiqué sur
la figure 3.18.

T

e

=~-—T
\\ Macroconstriction
| Tp

— Tu Résistance

de contact

0

\i Ailette 7

FIGURE 3.18 — Schéma modélisant ’erreur de mesure d’une sonde en contact.

3.6 Modele de ’erreur de mesure

L’erreur commise lors de la mesure de température par une sonde en contact est 1’écart
entre la température mesurée par le dispositif de mesure (7)) et la température de la
surface sans la présence de celui-ci (7). Nous définissons le coefficient d’erreur K comme
étant la capacité de la sonde a fournir la température la plus proche de la température
sans contact T par rapport a la chute de température totale engendrée par le contact. K

s’exprime par la relation suivante :

T Ty

K=- "M
T—-Tg

(3.44)

3.6.1 Coefficient d’erreur pour un thermocouple classique

Dans le cas de la mesure par un thermocouple classique, la température mesurée est 6.
La figure 3.18 montre que cette température est définie par la chute de température liée

a la somme des résistances de macroconstriction et de contact. Le coefficient d’erreur K,
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dans le cas de ce type de mesure est ainsi défini par 1’équation 3.45 suivante :

T—-0
K. = 3.45
7T, (3.45)
Ce coefficient s’exprime alors en fonction des résistances thermiques :
K,— Mmtre (3.46)

’I“M—I—’r’c—l—’r’E

3.6.2 Coefficient d’erreur pour un thermocouple intrinseque

Il existe, en régime permanent, une chute de la température a I'interface entre la sonde
et I’échantillon modélisée par la résistance de contact. En réalité, il n’y a pas de disconti-
nuité de la température, cette chute de température se réalise dans une zone tres localisée
de part et d’autre de la zone de contact. Il est alors difficile d’interpréter la véritable va-
leur de la température au point méme du contact, nous pouvons juste affirmer que cette
température se situe entre 7), et 6. Bardon et Cassagne [70] ont montré que la répartition
de cette variation de température dépendait du coefficient de conduction thermique des
matériaux en contact, et que la température mesurée par une sonde intrinseque 7}, peut
s’exprimer par la relation 3.47 suivante :

T, — T As

Ip T dn A5 (3.47)

T,—0 Au
Ainsi le coefficient d’erreur de mesure d’une sonde intrinseque s’exprime de la fagon sui-
vante : T_T

K,=—" 3.48
soit en fonction des résistances thermiques :

™M T ey ->|\—>\
o= = ToM (3.49)

Ty +Tro+TE
Nous avons défini et explicité le coefficient d’erreur pour chaque méthode de mesure. Ces
coefficients sont exprimés en fonction des différentes résistances thermiques présentes dans

le cas d’'une mesure par contact et des conductions thermiques des éléments en contact.

3.6.3 Etude paramétrique des erreurs K. et K,

Cette partie est consacrée a la comparaison des coefficients de I’erreur théorique réalisée
lors de la mesure de la température de surface avec un thermocouple soudé classique avec

celle réalisée par la technique de mesure intrinseque. Nous comparons ces deux méthodes
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dans un premier temps, par une étude paramétrique sur les conductivités thermiques de
I’échantillon et de la sonde en prenant soin de se placer dans des conditions expérimentales
les plus proches possibles pour chacune des méthodes. Dans un second temps, un calcul
de la variation de 'erreur de mesure en fonction de la taille du rayon de contact est réalisé
pour chacune des méthodes.

Nous supposons une mesure de la température d'une surface de conductivité thermique
M. Cette mesure est effectuée d’'une part par un thermocouple soudé dont le rayon de
chaque fil ay vaut 50 pm et dont la soudure terminale est une demi-sphere de rayon
100 pm. D’autre part, la mesure de température est réalisée a 1’aide d'un thermocouple
intrinseque constitué d'un fil de rayon a; valant 100 pm c’est a dire a; = 2a; et dont
Iextrémité est une demi-sphere. Chacune des sondes est mise en contact avec la surface
de I’échantillon en supposant que le rayon du disque de contact est a = 2.5 um. De plus,
la conductivité thermique de chaque fil vaut As. La figure 3.19 montre la configuration de

mesure pour chaque méthode. Les équations 3.37, 3.39 et 3.41 nous permettent d’exprimer

Thermocouple soudé

C iZar

Thermocouple intrinseque

( da,
v

Echantillon

FIGURE 3.19 — Schéma modélisant la mesure de la température de surface par un ther-
mocouple soudé et un thermocouple intrinseque.

les coefficients d’erreur K. et K, en fonction des coefficients de conduction thermique A,

et A de la fagon suivante :

1 5QM+&q[ 1 50w+ A) 1 ]*
) As

K. (A, Ag) =
s, &) [46!)\1\4 20 Asay/T | [dady 22 Asay/T 0 2map+ /(0,01 + 10ay

1 5 } 1 50w+ A) 1 -
) 2

K, (A, As) = +
n (ars As) [4@)\]\4 2Amay/ | |dadn 2 mAsav/T 0 2map /(0,01 + 20a;

Les figures 3.20 et 3.21 représentent les coefficients K. et K, pour des valeurs de A\y; et A
allant de 1 & 150 W.m~".K™!. La figure 3.22 explicite le rapport K, /K, en fonction des
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coefficients de conductivité thermique. Cette figure montre que dans ces conditions de

0.95

0.85

0.8

0180

100 -
50 100

XS(W.m'1.K'1) 150

1 -1
AM(W.m KN

FIGURE 3.20 — Représentation de K. en fonction de \y; et A,

mesure, le coefficient d’erreur K, de la mesure par thermocouple intrinseque est toujours
inférieur au coefficient d’erreur K, de la mesure par thermocouple classique quel que soit
la valeur des conductivités thermiques. Le tableau 3.4 donne les valeurs des résistances
thermiques et les erreurs commises pour chacune des méthodes pour des valeurs particu-
lieres de conductivités thermiques dans la configuration de mesure précédente.

Les figures 3.20 et 3.21 montrent que dans le cas de la mesure par thermocouple in-

AN TAr As re Type TR K. ou K,
(W LK) | (KW | (Wm LK) | (KW (KW
intrinseque 3035 0.434
100 1000 100 11284 soudé 3106 0.798
20 33885 intrinseque 6786 0.16
soudé 6946 0.834

TABLE 3.4 — Tableau des valeurs des résistances thermiques et des erreurs pour la mesure
par thermocouple.

trinseque, l'erreur est d’autant plus faible que la conductivité de la sonde est faible par
rapport a celle de la surface a mesurer alors que I'erreur dans le cas de la mesure par ther-

mocouple soudé a un comportement inverse. Ainsi, pour minimiser I’erreur de mesure par
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FIGURE 3.21 — Représentation de K, en fonction de Ay et Ag
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FIGURE 3.22 — Représentation du rapport K,/K, en fonction de Ay et Ag



3.6 Modele de 'erreur de mesure

thermocouple soudé, il faut que celui-ci ai une conductivité thermique maximale. Cette
condition implique alors 'augmentation du flux thermique entre la sonde et la surface
de I’échantillon. Par contre, optimiser la mesure par thermocouple intrinseque revient a

minimiser ce flux en minimisant la conductivité thermique de la sonde.

Nous tracons maintenant sur les figures 3.23 et 3.24 respectivement la variation du co-
efficient d’erreur K. et celle de K, en fonction du rayon de contact apparent a pour
deux valeurs de A : 20 et 100 W.m~'.K~!; a varie de 0.1 & 5 pum. La valeur de A\ est

fixée & 100 W.m~1.K~!. Les courbes 3.23 et 3.24 montrent que le coefficient d’erreur de

0.95

0.9

0.85

0.8

0.75

0.7

0'650 1 2 3 4 5

a (um)
FIGURE 3.23 — Evolution de K, en fonction de a pour deux valeurs de A,

mesure augmente lorsque 'on diminue le rayon de contact pour chacune des méthodes.
Dans ce modele, cet effet provient du fait que la diminution du rayon de contact aug-
mente la résistance de macroconstriction R,; et celle de contact Ro. La diminution du
rayon de contact pénalise surtout la mesure par un thermocouple classique parce qu’elle
subit directement ’augmentation des deux résistances thermiques précédentes alors que
la mesure par thermocouple intrinseque est seulement pénalisée par I’augmentation de la
résistance de macroconstriction. Ainsi, la conclusion que nous pouvons déduire de cette
étude est que nous avons tout intérét a maximiser la taille du contact pour obtenir une
mesure de température la plus juste! Cette conclusion surprenante démontre peut étre les

limites de ce modele et la question de sa validation dans nos conditions de mesure se pose
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0.6

a (um)

FIGURE 3.24 — Evolution de K, en fonction de a pour deux valeurs de A,

sérieusement.

3.7 Analyses du modele

Ce modele s’appuie sur des hypotheses qui ne sont pas validées dans notre cas de
mesure. Tout d’abord, il suppose que la surface a mesurer est infiniment grande par rapport
a la zone de contact ce qui n’est pas du tout le cas dans la configuration de mesures locales.
De plus, la résistance de contact est donnée par une relation empirique tirée de mesures sur
des aires de contact tres supérieures a celles mis en jeu dans les mesures par thermocouple
intrinseque et il est donc difficile d’estimer ’erreur que nous faisons sur ’estimation de
la résistance de contact. Malgré ces approximations, ce modele nous apporte un moyen
de comparer les deux méthodes employées. Le calcul des erreurs pour cette configuration
expérimentale particuliere montre clairement que la méthode intrinseque est nettement
plus juste que la mesure par un thermocouple classique. De plus, nous pouvons d’ors et
déja conclure que nous avons tout intérét a choisir le coefficient de conduction thermique
de la sonde le plus faible possible pour améliorer les mesures. En ce qui concerne la taille du
rayon de contact, il faudrait faire des investigations supplémentaires sur le comportement
de la résistance de contact a 1’échelle micrométrique avant de tirer une conclusion. Nous

pouvons aussi remarquer que la mesure locale s’effectue sur des dispositifs généralement
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de tres faible capacité thermique et qu’il est peut étre nécessaire d’ajouter au modele
une condition de minimisation du flux perturbant avant de déterminer I'optimisation des

parametres dans le cas de la mesure intrinseque.

3.8 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté les généralités de la mesure thermique par ther-
mocouple. En partant de la théorie générale de I'effet Seebeck, nous nous sommes intéressés
plus précisément au comportement de la mesure par thermocouple en mode contact. Nous
avons explicité différentes modélisations connues du contact mécanique entre une pointe et
une surface afin d’estimer au mieux la taille réelle de la zone d’intéraction mécanique entre
une sonde et un échantillon. A partir de ces considérations théoriques, nous avons utilisé
des modeles existants décrivant les intéractions thermiques entre une sonde de mesure et
un échantillon afin de comparer 'erreur théorique de la mesure par thermocouple soudé
classique et celle effectuée par un thermocouple intrinseque. Cette étude nous a permis
de démontrer que la mesure intrinseque procure une erreur de mesure inférieure a celle

proposée par un thermocouple classique quellles que soient les conditions expérimentales.
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Chapitre 4

Mesures expérimentales de
températures de surface par

thermocouples intrinseques
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MESURES EXPERIMENTALES DE TEMPERATURES DE SURFACE PAR THERMOCOUPLES
INTRINSEQUES

4.1 Introduction

La modélisation de I'erreur de mesure présenté dans le chapitre précédent démontre
les avantages théoriques de I'utilisation de sondes thermoélectriques intrinseques pour la
mesure de températures de surfaces. Avant de réaliser des mesures intrinseques, nous vé-
rifions expérimentalement que le comportement de ce principe de mesure répond bien aux
lois fondamentales de la mesure par thermocouple. Nous présentons ensuite une réflexion
sur la conception et la réalisation de I'architecture de différentes sondes pour la mesure
intrinseque. Des mesures sont réalisées pour chacune de ces sondes afin de déterminer les
avantages et les inconvénients de chaque sonde. Nous nous intéressons ensuite aux pro-
blemes de la mesure électrique par contact ainsi qu’aux limitations de la mesure thermique

par contact.

4.2 Reéalisations et tests de sondes pour la mesure

intrinseque

Il n’existe pour le moment aucune sonde dédiée a la mesure de température par ther-
mocouple intrinseque, il faut donc les concevoir et les réaliser. La partie suivante est
consacrée a la réalisation de différents types de sondes. Chacune de ces sondes est testée
par des mesures sur les échantillons étalonnés présentés dans le chapitre "Conception et

réalisation de dispositifs chauffants pour les mesures thermoélectriques”.

4.2.1 Validation du comportement de la mesure intrinseque

Avant toute chose, nous avons considéré que la mesure par thermocouple intrinseque
répond aux mémes lois qu'un thermocouple soudé. Nous supposons que le simple contact
entre deux matériaux crée le méme type de jonction qu'une soudure et donc que les coef-
ficients Seebeck des couples en contact sont du méme ordre de grandeur. Nous proposons
dans un premier temps des mesures pour vérifier cette hypothese. Le principe est de créer
une jonction par un contact entre une sonde et un échantillon, de mesurer le coefficient
Seebeck du couple intrinseque ainsi créé et de vérifier qu’il correspond bien a celui d’'une
jonction soudée entre les deux mémes matériaux. Cette mesure sous-entend que les co-
efficients Seebeck de chacun des matériaux sont connus a priori. Dans notre cas, cette
mesure est réalisée sur un motif de référence des échantillons dotés de pistes de 250 pm.
Ce plot de référence est une couche mince métallique or la valeur du coefficient Seebeck
d’un matériau déposé en couche mince est parfois tres différente de celle du méme ma-

tériau massif. Pour pallier a ce probleme, la solution appliquée est de mesurer la tension
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générée par un contact entre I’échantillon C' de coefficient Seebeck S¢ et deux sondes
de matériaux différents. Ces sondes sont réalisées avec deux matériaux A et B dont les
coefficients Seebeck S, et Sp ont été étalonnés auparavant. Ces mesures nous donnent
les coefficients Seebeck Suc et Spe des couples (A, C) et (B, (). La loi des matériaux
intermédiaires s’applique alors a 1’échantillon C' et la valeur de la différence Ssc - Sge

doit correspondre a I’étalonnage du couple massif.

4.2.1.1 Mesures de validation du principe

Les sondes sont deux fils de constantan (NiCu) et de nickel (Ni) de 5 cm de longueur
et de 500 pm de diametre. Ces matériaux sont choisis d’une part parce qu’ils sont tres
utilisés dans les thermocouples classiques a cause de leurs coefficients Seebeck élevés et
d’autre part parce quils sont facilement usinables électro-chimiquement [83] [84] afin de
tailler leur extrémité en pointe. Cet usinage est réalisé en utilisant le fil comme une élec-
trode. L’extrémité de ce fil est plongé dans un bain de chlorure de potassium (KCI) & une
mole par litre (figure 4.1). La seconde électrode est une grille de platine (Pt). Une tension
continue de 5 V est appliquée entre les électrodes. Avec ce procédé, des pointes dont le
rayon terminal est de I'ordre de 20 um sont rapidement obtenues. Enfin, pour bénéficier du
caractere élastique de la partie longue du fil, le dernier centimetre de I'extrémité pointue
des fils est plié a 90° apres 'usinage.

L’étalonnage des coefficients Seebeck des fils usinés est réalisé en soudant a I’étain un fil

5V

Grille de Fil a usiner

Platine \

KCI 1mol/L

F1GURE 4.1 — Usinage chimique des fils de nickel et de constantan.

de platine sur 'extrémité de la pointe. Cette jonction est plongée dans un bain thermo-
staté a une température 1" différente de la température ambiante. L’ensemble du volume

de la soudure étant isotherme, 1’étain suit la loi des conducteurs intermédiaires et n’inter-
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vient donc pas dans la chaine de mesure. Un voltmetre est branché aux bornes de cette
jonction pour mesurer les forces électromotrices développées par les couples (Pt, NiCu) et
(Pt, Ni). Un coefficient Seebeck de 35,1 uV,K~! est mesuré pour le couple (Pt, NiCu) et
de 15,6 uV,K~! pour le couple (Pt, Ni) pour des températures proches de ’ambiante. En
considérant alors que le fil de platine se comporte comme un conducteur intermédiaire,
nous déduisons un coefficient Seebeck de 19,5 uV,K ! pour le couple (NiCu, Ni).

La surface a mesurer est I'un des plots des plaques de pyrex sur lesquelles sont déposées
des pistes de 250 um. Ces échantillons possedent deux plots (la figure 4.2 est une photogra-
phie de ces plots en chrome) contrdlés indépendamment en température par des modules
Peltier. La température de 'un de ces plots est modifiée afin de mesurer le coefficient

Seebeck tandis que la température de 'autre est maintenue a température ambiante. La

Plot de Plot a température
référence a T, variable

FI1GURE 4.2 — Photographie des deux plots de chrome reliés par une piste.

température de la surface de I’échantillon est mesurée avec un thermocouple de type K. La
mesure de la tension de contact est réalisée par un voltmetre Keithley 2700. De plus, nous
vérifions que la température de 'extrémité du fil reliée au voltmetre est 'ambiante. La
figure 4.3 représente I’ensemble du montage expérimental de validation du comportement
intrinseque.

Les mesures sont réalisées sur deux échantillons différents, 'un étant une couche de
chrome et 'autre une couche d’or (Au). Les figures 4.4 et 4.5 représentent respectivement
les tensions mesurées aux bornes de la jonction de contact pour chacune des sondes en
fonction de la température de surface de la couche de chrome et de celle d’or. Les courbes
de tendance linéaire sont tracées pour chacune des mesures. Nous nous apercevons que
les coefficients de corrélation pour ces courbes d’approximation sont supérieurs a 99 %.
Ainsi, les coefficients Seebeck des couples mesurés varient peu sur la plage de température
considérée. Dans le cadre de nos mesures, le coefficient Seebeck du couple mesuré sera
considéré comme étant la pente de la droite moyenne définie par les points de mesure.
Ainsi, pour ces mesures d’étalonnages, les coefficients Seebeck des couples (CuNi/Cr),
(Ni/Cr), (CuNi/Au) et (Ni/Au) sont respectivement 38.5, 18.3, 29.8 et 11.1 pV,K~'.
D’apres les valeurs précédentes et en supposant que les couches minces de Cr et d’Au

se comportent comme des conducteurs intermédiaires, nous obtenons les deux valeurs
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Voltmétre
L M. J

LI Sonde filaire usinée et recourbée

Couche métallique

Module Peltier

a Tom Support de I’échantillon

Module Peltier

aT

Thermocouple

type K
| X )

FI1GURE 4.3 — Le montage expérimental de validation du comportement d’un thermocouple

intrinseque.
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FIGURE 4.4 — Mesures de la tension aux bornes du contact entre une sonde et une couche

de chrome.

suivantes 20.2 et 18.7 uV,K~! pour le coefficient Seebeck du couple (CuNi/Ni). La diffé-

rence entre les valeurs de 'étalonnage par fil de platine massif et celles mesurées sur les

échantillons est de l'ordre de 4 %. Plusieurs sources d’erreurs sont identifiées comme la

régulation de la température de chacun des plots, la mesure par le thermocouple type K
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FIGURE 4.5 — Mesures de la tension aux bornes du contact entre une sonde et une couche
d’or.

et la force d’appui du fil sur la surface de ’échantillon.

L’analyse de ces différentes sources d’erreurs et du faible écart entre les deux étalonnages,
nous permet de conclure que la mesure par contact se comporte bien de la méme fagon
que les jonctions et les lois de comportement des jonctions thermocouples standards s’ap-
pliquent donc aux jonctions intrinseques par contact. Ainsi le développement des sondes
pour la mesure intrinseque peut s’appuyer sur les bases des sondes a jonctions thermo-
couple fixes.

Dans le chapitre précédent, nous avons démontré que la taille de la zone de contact
a une influence importante sur la valeur et I'erreur de la mesure de température. Cette
zone dépend en premier lieu du rayon terminal de la sonde mais elle est aussi dépendante
de la pression imposée entre la sonde et I’échantillon. De plus, la force d’appui modifie
le rapport entre la surface de contact apparent et la surface de contact mécanique réel.
Ainsi la force de contact influe sensiblement sur la résistance thermique de contact ainsi
que sur la taille des contacts électriques et donc sur la valeur de la température mesurée.
Dans le cas de la mesure par un fil recourbé présentée dans I’étalonnage précédent, il est
impossible de controler correctement cette force et la mesure risque donc d’étre entachée
d’une erreur. Cette dépendance impose le controle de ’appui de la sonde sur 1’échantillon.

En s’inspirant des microscopes a forces atomiques tout en s’appuyant sur ’expérience
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acquise au sein de notre équipe, la solution adoptée est de monter I’élément mesurant
a extrémité d’une poutre de silicium. Comme présentée dans le chapitre précédent, la
force a l'extrémité d’une poutre dépend de son déplacement. L’estimation de la force du
contact se fait alors par le controle du déplacement de I'extrémité de la sonde. La figure
4.6 schématise ’architecture de base d’une sonde pour la mesure intrinseque. La suite de
ce chapitre présente le détail de 'architecture et les performances de différentes sondes

réalisées sur ce principe.

Poutre de Silicium pour
controler la force du
contact

Pointe thermosensible
pour la mesure intrinséque |

Echantillon 2 mesurer

FIGURE 4.6 — Architecture d’une sonde intrinseque basée sur une poutre de silicium.

4.2.2 Les sondes a pointes massives métalliques

La validation du principe de mesure intrinseque a été réalisée avec des fils de constantan
et de nickel dont 'extrémité est usinée électro-chimiquement. Nous souhaitons de plus
controler la force d’intéraction entre la sonde et la surface de 1’échantillon par la flexion
d’une poutre de silicium. Ces deux constatations définissent 1’architecture de la premiere
sonde réalisée, c’est-a-dire I'assemblage de I'extrémité d’un fil usiné en pointe sur une

poutre de silicium. Les opérations de fabrication de ces sondes sont les suivantes :
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— usinage électro-chimique de l'extrémité d'un fil de NiCu ou Ni (cette opération
est décrite plus en détail au début de ce chapitre), la figure 4.7 est une image au
microscope optique d’une pointe obtenue par ce principe d’usinage présentant un

rayon terminal de 20 pm.

FIGURE 4.7 — Pointe de NiCu obtenue par usinage électro-chimique présentant un rayon
terminal de 20 pm.

— trongonnage de la pointe a la longueur désirée (entre 400 et 1500 pum) par une scie
micrométrique DISCO

— usinage de la poutre de silicium par des technologies de microtechnique

— collage de la poutre sur son support par de la colle cyanoacrilate (voir figure 4.8)

— métallisation de la poutre et de son support par pulvérisation de Ni pour la conduc-
tion électrique le long de celle-ci

— collage de la pointe a l'extrémité de la poutre. La colle est de la laque d’argent
durcissante afin d’obtenir une bonne conduction électrique entre la pointe et la
couche de Ni (voir figure 4.9)

En suivant ces étapes de fabrication, nous réalisons différentes sondes en changeant les

dimensions de la poutre ou bien celles de la pointe ainsi que le matériau de la pointe.

4.2.2.1 Les mesures thermiques par pointes massives usinées

Nous présentons ici quelques résultats de mesures effectuées par contact entre 1’échan-
tillon et une sonde dont la pointe est un fil de NiCu usinée pour obtenir un rayon terminal
de l'ordre de 20 pm. Les mesures sont des balayages transverses de différentes pistes chauf-

fantes. La figure 4.10 montre le principe de ces mesures ainsi que la chaine instrumentale.
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FIGURE 4.9 — Collage de la pointe par de la laque d’argent électriquement conductrice.

La sonde est fixe, la mesure est réalisée suivant I'axe X en déplacant 1’échantillon. La
mesure est une mesure point par point, le contact est réalisé pour chaque point de mesure
en déplacant I’échantillon, celui-ci est ensuite éloigné avant de se positionner au prochain
point de mesure. La figure 4.11 représente le profil transverse d'une piste de 25 pym de
largeur alimentée par deux tensions continues différentes. La taille du balayage suivant
I’axe X est de 130 pum et celui suivant I'axe Y est de 10 pum, avec un pas de 200 nm suivant
I'axe X et de 1 pum suivant l'axe Y. La f.é.m développée par la jonction et la couche de
platine recouvrant la piste est mesurée en chaque point par la centrale de mesure Keithley
2700.
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Support fixe
de la poutre

Couche métallique
de mesure

Axe de mesure

Piste chauffante

GFIB

Echantillon 4 El

FIGURE 4.10 — Schématisation de la mesure du profil thermique transverse d’une piste
chauffante.

Les courbes de la figure 4.11 montrent la piste de 25 um et le gradient de température

x 10

70 60 50 40 30 20 10 0
X (*2um)

FI1GURE 4.11 — Mesure du profil thermique transverse d'une piste chauffante de 25 pum de
largeur alimentée sous 30 (nappe inférieure) et 40 V (nappe supérieure).
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autour de celle-ci. Des perturbations de mesures sont visibles aux passages des flancs de la
piste, elles semblent étre dies a la surépaisseur créée par le dépot de la couche mince. De
plus, I'écart de température du a la différence de la tension d’alimentation est clairement

visible par la différence des valeurs de f.é.m entre les deux courbes.

4.2.2.2 Les sources d’erreurs liées a ce type de sonde

Tout d’abord, la pointe de ce type de sonde est un fil métallique usiné. Or la valeur de

la conductivité thermique des métaux se situe généralement autour de 100 W.m =t K=! et
parfois beaucoup plus mais rarement moins. Cette sonde n’est donc pas dans les criteres
d’optimisation de la mesure thermique par méthode intrinseque. De plus, nous notons
deux sources d’erreurs principales dans la mesure avec ce type de sonde. La premiere
vient du contact électrique, la seconde provient de ’architecture méme de la sonde.
La mesure par thermocouple intrinseque est une mesure thermo-électrique, ceci sous-
entend donc une conduction électrique stable entre I'extrémité de la pointe et I’échantillon.
Pour évaluer ce contact électrique, nous mesurons la résistance électrique au bornes des fils
de mesure par la centrale de mesure Keitlhey 2700. La figure 4.12 montre la mesure de la
résistance du contact entre une pointe de NiCu et une surface de chrome pour différentes
valeurs de la force de contact. Les courbes sont tracées en fonction de la valeur de la fleche
de la poutre. Cette mesure est réalisée pour plusieurs températures différentes.

La figure 4.12 montre que la valeur de la résistance dépend énormément de la valeur de
la température. Ces variations sont probablement diies majoritairement a la dépendance
de la résistivité de la couche métallique avec la température. La configuration de mesure
ne permet pas de découpler les variations de résistance engendrées par le contact de celles
engendrées par la couche métallique entre le point de contact et la zone de référence. La
figure 4.12 indique tout de méme que la résistance globale se stabilise pour une fleche
supérieure a 200 nm.

La figure 4.13 représente la mesure de la tension développée par la jonction précédente
dans les mémes conditions de mesure.

Cette figure démontre que la tension générée par le contact n’est pas stable en fonction
de la force d’appui. Pourtant la figure 4.12 montre que la résistance du contact électrique
I’est. De plus, les courbes montrent que plus la température de la surface est élevée et plus
la tension de contact est instable. En s’appuyant sur les courbes de la figure 4.12, nous
pouvons supposer que la variation de la tension de contact n’est pas diie a la valeur de
la résistance électrique de contact puisque celle-ci diminue (ce qui suppose une meilleure
conduction électrique) lorsque la température augmente. Il est donc probable que lorsque
la résistance de contact est stable, I'origine de ces variations est plutot d’ordre thermo-

mécanique ou bien elle se situe sur les micro-jonctions électriques. Cette stabilité de la
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FIGURE 4.12 — Evolution de la résistance de contact entre une pointe de NiCu et une
couche de chrome en fonction de la fleche de la poutre.
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FIGURE 4.13 — Evolution de la tension de contact entre une pointe de NiCu et une couche
de chrome en fonction de la fleche de la poutre.
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résistance électrique de contact ne reste vraie que pour un temps d’utilisation de la sonde
qui n’a pas été défini. La détérioration de la stabilité de la résistance de contact peut
dépendre de nombreux parametres comme par exemple le nombre de contacts effectués,
la force d’intéraction, ou bien la température du contact.

Une seconde source d’erreur peut apparaitre lors de la mesure avec une sonde construite
sur ce principe. La figure 4.14 schématise 1’architecture de cette sonde et la figure 4.15
montre les jonctions thermocouples composant la chaine de mesure.

La chaine de mesure est donc composée de 5 jonctions, Jy,, Jor, J4, Jy1 et Jro qui sont

7
Y

Couche métallique

-

Fils de connexion 700 pm

Pointe

Echantillon

FIGURE 4.15 — Schématisation de la chaine de mesure dans le cas d’une sonde a pointe
massive.

respectivement la jonction de mesure a la température de mesure 7},, la jonction entre
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la pointe et la laque d’argent a la température 7T}, la jonction entre la laque d’argent et
le dépot métallique a la température 7, la jonction entre le dépot métallique et le fil de
connexion du voltmetre a la température ambiante T;; et la jonction entre 1’échantillon
et le fil de connexion du voltmetre a la température ambiante T,5. Nous supposons que
les jonctions Jg; et Jyo sont suffisamment éloignées de la zone chauffante ou bien qu’elles
sont controlées pour que les températures T,; et T,o soient la température ambiante. De
plus, si les fils de connexion sont constitués du méme matériau, la loi des conducteurs
intermédiaires s’applique a ceux-ci. De méme, I'épaisseur de la couche de laque d’argent
étant faible (quelques dizaines de microns), on peut supposer qu’elle est isotherme. Ainsi,
la loi des conducteurs intermédiaires s’applique aussi aux jonctions .J,,. et J; qui sont a la
meéme température T),. Apres ces simplifications, il ne reste plus que trois jonctions dans
la chaine de mesure comme le montre la figure 4.16.

Dans ce cas de figure, la tension mesurée est une somme des tensions des jonctions .J,,

Couche métallique -

r, " a

FIGURE 4.16 — Schématisation de la chaine de mesure dans le cas d’une sonde a pointe
massive apres les hypotheses simplificatrices.

et J,. Iy a alors deux alternatives :

— Nous estimons que la jonction perturbante n’est sensible ni au flux thermique de
conduction dans la pointe, ni a la convection. Sous ces conditions, la température 7},
est égale a la température ambiante 7T}, = T,. Dans ce cas, la couche métallique se
comporte comme un conducteur intermédiaire et la tension mesurée par le voltmetre
est celle du couple pointe/échantillon.

— Si ces hypotheses ne sont pas valides, alors la tension mesurée est la somme de
celles développées par les deux jonctions. Il semble alors étre difficile de connaitre

la véritable température de la jonction .J,,.
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4.2.3 Les sondes a élément déposé

Apres 'analyse des problemes soulevés par le type de sonde précédent, nous proposons
ici une sonde d’architecture différente qui résoud certains des problemes évoqués. L’idée
est de coller une pointe d’'un matériau non conducteur électrique et dont la conductivité
thermique est faible sur la poutre et de métalliser le tout par dépot d'une couche mince.
Nous avons utilisé des pointes en saphir (voir la figure 4.17).

Les étapes de fabrication de ce type de sonde sont les suivantes :

FIGURE 4.17 — Photographie d'une pointe de saphir de 700 gm de longueur dont le rayon
terminal est de 45 pm.

— trongonnage de la pointe a la longueur désirée (700 pm) par une scie micrométrique
DISCO
— usinage de la poutre de silicium par des technologies de microtechnique
— collage de la poutre sur son support par de la colle cyanoacrilate (voir la figure 4.8)
— collage de la pointe sur la poutre par de la colle cyanoacrilate
— métallisation par pulvérisation de la poutre, de son support et de la pointe pour la
conduction électrique (figure 4.18)
La figure 4.19 schématise ’architecture de ce type de sonde.
Les sondes fabriquées de cette facon suppriment le probléeme de la jonction parasite puis-
qu’il n’y a aucun autre contact de deux métaux différents entre la jonction a mesurer
et les connexions des fils. De plus, en choisissant une pointe de saphir dont la conduc-
tivité thermique est tres faible (<1 W.m™'.K™1), les valeurs de la résistance de contact
et d’ailette augmentent sensiblement ce qui implique que le coefficient d’erreur diminue

fortement. Un autre avantage est qu’il est possible de choisir le métal recouvrant la sonde
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FIGURE 4.18 — Couche métallique déposée sur 'ensemble de la sonde constituée d’une
pointe de saphir collée a I'extrémité d’une poutre de Silicium

Couche métallique

L]

700 pm

Pointe isolante -1 T

Echantillon

FIGURE 4.19 — Schéma d’une sonde avec un dépot métallique.

et ainsi optimiser le coefficient Seebeck pour le couple (métal déposé/échantillon).

Cette architecture possede ainsi de nombreux avantages et doit nous fournir des sondes
plus performantes que celles avec des pointes en métal massif. Il faut pourtant souligner
que leur durée de vie en utilisation est parfois courte. En effet, les couches minces déposées
sont fragiles et de tres faible épaisseur sur 'extrémité de la pointe et se détériorent rapi-
dement lors du contact. Ainsi, les instabilités de la tension de contact peuvent se réveler

rapidement non négligeables.

112



4.2 Réalisations et tests de sondes pour la mesure intrinseque

4.2.4 Les sondes silicium avec dép6t d’aluminium

Les sondes présentées précédemment sont basées sur des couples métal/métal. Leur
sensibilité thermique dépend du coefficient Seebeck du couple en contact. Cependant, les
valeurs des coefficients Seebeck des métaux massifs vont de quelques ©V//°C a une cinquan-
taine de puV/°C. De plus, le fait d’utiliser les métaux en couches minces réduit générale-
ment leur coefficient Seebeck. Ainsi, pour les couples métal/métal dont au moins I'un des
métaux est sous forme de couche mince, le coefficient Seebeck maximum du couple ther-
moélectrique créé par contact est de 'ordre de 30 a 40 pV/°C. Par contre, les coefficients
Seebeck des matériaux semi-conducteurs peuvent étre beaucoup plus élevés. T. H. Geballe
et G. W. Hull [85] ainsi que W. Fulkerson et son équipe [86] ont mesuré les coefficients
Seebeck et les résistivités électriques du silicium ainsi que de plusieurs échantillons de
silicium dopés. Il apparait que les valeurs des coefficients Seebeck de ces semi-conducteurs
sont de l'ordre de plusieurs centaines de uV/°C a 20°C et qu’elles dépendent fortement des
éléments dopants et de leur quantité. Ces valeurs élevées de coefficients Seebeck ont donné
lieu a des applications dans le domaine des microsystemes [87] et plus particulierement
dans la mesure de température a 'aide de thermopiles [88]. Plus récemment, d’autres
équipes de recherche ont caractérisé et utilisé les propriétés thermoélectriques des couches
minces de silicium dopé dans des jonctions thermocouples [89] [90]. Ces nombreuses ap-
plications nous incitent a utiliser le silicium pour accroitre considérablement la résolution
thermique de nos sondes a thermocouple intrinseque. Afin de mettre en application ce
principe, des poutres en silicium avec des pointes a 'extrémité libre sont fabriquées. Le
probleme qui se présente alors est que le contact électrique entre un semi-conducteur et
un métal présente une barriere Schottky et non un contact ohmique de faible résistance
indispensable aux mesures de la tension Seebeck. La solution adoptée est de déposer une
couche d’aluminium sur 'extrémité de la pointe de silicium et de la faire diffuser par un
recuit. Cette opération est régulierement utilisée au sein du laboratoire pour obtenir des
contacts ohmiques sur une surface de silicium. L’aluminium présente une bonne diffusion
au sein du silicium pour une température de recuit de 'ordre de 550 "C. La figure 4.20
schématise la configuration d’une sonde en silicium avec une couche d’aluminium déposée
sur I'extrémité de sa pointe.

La couche d’aluminium sert a créer un contact ohmique lors du contact entre la pointe
de silicium et la surface de I’échantillon. Si le dépot d’Al est réalisé seulement sur I'extré-
mité de la pointe de silicium, il peut étre considéré comme un conducteur intermédiaire
et n’intervient pas ou tres peu dans la chaine de mesure de la tension Seebeck. Les figures
4.21 et 4.23 montrent des images MEB (Microscope Electronique a Balayage) de ce type
de sonde finalisée.

La figure 4.22 présente les différentes étapes de fabrication par ordre chronologique de
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Couche d’aluminium
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FIGURE 4.20 — Schéma d’une sonde en silicium avec un dépot d’aluminium a 'extrémité
de sa pointe.

Institut FEMTO-ST ' WD= 16 mnn
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FIGURE 4.21 — Image MEB de deux sondes en silicium avec un dépot d’aluminium diffusé.

ce type de pointes. La taille de la pointe et celle de la poutre sont liées par le choix de
I’épaisseur de départ du wafer. La forme de la pointe est définie par le choix du masque a
I'étape 4.22 (a) en tenant compte des principes des vitesses d’attaque anisotrope suivant

les orientations du silicium.
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Watfer de Si 100 oxydé

(a) Induction de résine 1813
double-face.  Photolithographie
des pointes face avant.

(¢) Attaque humide anisotrope du
Si par KOH jusqu’a formation to-
tale des pointes.

——

(e) Photolithographie  inverse
pour la couche d’Al, résine AZ
5214.

(g) Lift-off de la résine.

(i) Photolithographie des poutre
face arriere, résine SPR, 220, pro-
cédé 7 pm d’épaisseur.

Wafer de Si 100 oxydé

(b) Désoxydation humide par
bain de HF et strippage de la
résine.

(d) Désoxydation face arriére par
bain humide de HF.

——

(f) Dépot d'une couche de 1 pum
d’Al par pulvérisation.

(h) Recuit de diffusion de 1’Al,
550 °C pendant 1h.

s

(j) Attaque seche traversante a
flanc droit en DRIE par face ar-
riere.

FIGURE 4.22 — Etapes de fabrication d'une sonde entierement en silicium.
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Institut FEMTO-ST W= 18 mn
11-Jun-2088 EHT=15.88 KV

FIGURE 4.23 — Vue de dessus de la pointe en silicium.

4.2.4.1 Les mesures avec une pointe silicium recouverte d’un dépo6t d’alumi-

nium

Les mesures présentées ici sont réalisées au centre d’une piste chauffante de 50um de
largeur isolée électriquement par de la silice, celle-ci étant recouverte d’une couche de
chrome. Les figures 4.24 et 4.25 montrent respectivement deux mesures de I’évolution de
la résistance électrique de contact et de la tension de contact entre la pointe et la couche
de chrome en fonction de la fleche pour une température de surface de 'ordre de 95 "C.
La figure 4.24 montre que la résistance de contact varie énormément pour de faibles forces
d’appui. Il apparait des sauts de la valeur de la résistance dont 'origine peut provenir du
percage des couches d’oxydes et du phénomene de glissement de 'extrémité de la pointe
sur la surface de I’échantillon. D’apres ces courbes, le contact semble stable a partir d'une
fleche de 'ordre de 4 pm. Cette constatation se retrouve sur les courbes donnant la tension
de contact, ainsi I’étalonnage du coefficient Seebeck du couple (Si/Cr) est réalisé avec une
fleche de 5 pm. La figure 4.26 est la courbe d’étalonnage de ce couple. Les points de
mesure peuvent étre approximés par une droite avec un coefficient de corrélation de 0,99.
Ainsi, le coefficient Seebeck pour ce couple (Si/Cr) dans ces conditions de mesure est la

pente de la droite d’approximation et vaut 170 pV/°C.
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FIGURE 4.24 — Evolution de la résistance électrique entre la sonde et la couche de chrome
en fonction de la fleche.
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FIGURE 4.25 — Evolution de la tension de contact entre la sonde et la couche de chrome
en fonction de la fleche.

117



MESURES EXPERIMENTALES DE TEMPERATURES DE SURFACE PAR THERMOCOUPLES
INTRINSEQUES

N
6]
T
|

+ points de mesure

—tendance linéaire

N
o
T

Tension de contact (mV)
B B
e g

a1
T

20 40 60 80 100 120 140 160 180
Température de surface (°C)

FIGURE 4.26 — Etalonnage du coefficient Seebeck du couple (Si/Cr).

4.2.4.2 Les limitations et avantages des sondes silicium

Le silicium présente une bonne conductivité thermique de 'ordre de 150 W.m ™t K~ [91]
a la température ambiante ce qui, comme nous I’avons vu dans le chapitre précédent, aug-
mente 'erreur de mesure. De plus, 'architecture de ces sondes est basée sur une couche
mince d’aluminium déposée a 'extrémité de la pointe. Les mesures étant réalisées avec
une force d’intéraction pouvant étre importante, méme si la diffusion de cette couche aug-
mente le maintien mécanique du dépot, le contact électrique se dégrade au fil des mesures.
Ces sondes présentent pourtant de nombreux avantages, le premier est d’avoir un coef-
ficient Seebeck élevé (5 a 10 fois supérieur aux sondes précédemment présentées) ce qui
se traduit par une meilleure résolution thermique. De plus, leur réalisation se fait entie-
rement par des procédés de microtechnique et donne ainsi la possibilité d’atteindre des
tailles de sondes équivalentes a celles de pointes utilisées en AFM et donc d’atteindre une
tres bonne résolution spatiale. Puisque toutes les étapes de fabrication sont simples et
standards, ces sondes peuvent étre produites industriellement.
Les mesures présentées ici sont les toutes premieres réalisées avec ces sondes en silicium,
il reste encore un travail d’optimisation afin de diminuer les perturbations thermiques de
la surface de 1’échantillon dies au contact de la sonde. Il serait peut étre judicieux de fa-

briquer une poutre dans un matériau de plus faible conductivité thermique et de déposer
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une couche mince de silicium dopé. Une autre étape intéressante sera de tester le com-
portement électrique de plusieurs types de siliciums dopés a des concentrations diverses
afin de trouver le meilleur compromis entre un coefficient Seebeck le plus élevé possible
et une conductivité électrique permettant une stabilité du contact électrique. De plus, les
étapes de fabrication de ces sondes étant des standards en microtechnique, un travail de
miniaturisation pourrait apporter un gain important sur la résolution spatiale et diminuer

I'intrusivité de ces sondes.

4.3 Les problemes liés au contact électrique

Les différentes sondes ainsi que leurs mesures associées vues précédemment présentent
toutes le méme probléeme concernant la stabilité d’un contact électrique de faible résis-
tance nécessaire a la mesure de la tension Seebeck de la jonction. Nous pouvons émettre
quelques hypotheses sur les origines de ce phénomene. La figure 3.15, montre que la surface
réelle de contact électrique est tres faible devant la zone apparente de contact et dépend
de la rugosité des surfaces en vis-a-vis ainsi que de la force d’intéraction. La propreté
des surfaces ainsi que la couche intersticielle peut alors jouer un role dans la valeur de la
résistance électrique de contact si des impuretés sont logées entre les surfaces. Il faut aussi
noter que le controle de la force d’intéraction se fait a I’aide d’une poutre en flexion. Cette
flexion induit une rotation de 'extrémité de la pointe et provoque des micro-glissements
de la zone de contact qui dépendent de I'adhérence des matériaux en contact et du mo-
ment cinétique du mouvement. Ces glissements peuvent jouer un role non négligeable dans
la variation de la résistance de contact et de la tension associée. Il serait intéressant de
tester la mesure intrinseque avec des leviers innovants développés au sein de I’équipe par
J. Le Rouzic dont la rotation a I'extrémité de la pointe est négligeable. Enfin, I'une des
raisons principales de la variation de la valeur de la résistance de contact est la présence
de couches d’oxydes a la surface de la pointe et de I’échantillon. Ces oxydes sont généra-
lement de tres mauvais conducteurs électriques et I’obtention d’un bon contact électrique
ne peut se faire sans le percage de celles-ci. Il faut ajouter a cela, dans le cas des couches
minces, que 'intéraction mécanique des surfaces dégrade le dépot et peut provoquer des
fissures voire des arrachements tres néfastes au contact électrique.

D’apres les constatations précédentes, des mesures de résistances de contact sont réali-
sées entre les différentes sondes et une couche d’or dont la résistivité est tres faible et la
couche d’oxyde négligeable. Malgré une valeur de la résistance de contact généralement
plus faible lors des mesures effectuées a ’aide de sondes neuves, les mémes constatations
sur la dégradation du contact électrique au cours du temps et du nombre de mesures sont

apparues. Ce résultat implique que le probleme vient majoritairement de la conduction
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électrique de l'extrémité des sondes ou bien de leur mise en oeuvre sur une poutre en
flexion. Il est admis que la stabilité résistive d’'un contact électrique ne peut s’obtenir sans
une force de contact suffisante. A titre d’essai, des mesures de la résistance de contact
et de la tension associée sont réalisées a 1’aide d’une pointe de touche rétractable pour
la mesure électrique (commercialisée par la société Harwin). La figure 4.27 montre une
photographie de I'une de ces pointes.

Ces pointes sont constituées d’un cylindre dans lequel est inséré un ressort sur lequel

F1GURE 4.27 — Photographie d’une pointe de touche rétractable.

vient s’appuyer la tige terminale. Cette tige est une barre de 500 ym de diametre consti-
tuée d’un alliage de cuivre et de beryllium recouvert d’une couche de finition en rhodium
sur une couche de nickel durcie. La figure 4.28 montre des images réalisées au MEB du

cone terminal et de son extrémité. L’étalonnage des caractéristiques (effort/déplacement)

(b) L’extrémité du cone est une demi-sphere de 25 pm
de rayon.

(a) Cone d’une pointe rétractable.

FI1GURE 4.28 — Image au MEB de la pointe d'une sonde rétractable.

est effectué par un dispositif de mesure de traction/compression. Cet étalonnage montre
que ces pointes présentent des instabilités de la force de contact pour des déplacement
inférieurs a 1 um. Une fois ce déplacement dépassé, le ressort de ces pointes présente une
précharge de l'ordre de 120 mN et une raideur de ordre de 250 uN/pm. Ainsi, les carac-
téristiques dimensionnelles et de raideur sont proches de celles des sondes précédemment
présentées, en revanche, la force de contact est a peu pres 120 fois plus importante. Ainsi,

les mesures réalisées avec ce type de sonde ne sont pas comparables en terme de force
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d’interaction a celles effectuées auparavant.
La figure 4.29 montre I’évolution de la résistance de contact entre une pointe et une couche
de chrome en fonction de la distance d’appui pour différentes températures.

Cette figure montre une relative stabilité de la résistance de contact pour un déplace-
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FIGURE 4.29 — Evolution de la résistance de contact entre une pointe et une couche de
Cr en fonction du déplacement pour différentes températures.

ment supérieur a 2 pm. La température ne semble pas affecter sensiblement la valeur de
la résistance de contact. La courbe 4.30 explicite I’étalonnage du coefficient Seebeck de la
jonction créée par le contact entre la pointe rétractable et la couche de Cr.

La figure 4.30 montre que les points de mesure s’approximent par une tendance linéaire
avec un coefficient de corrélation de 0.999. Ainsi le coefficient Seebeck du contact entre la
pointe rétractable et la couche de Cr vaut -8.2 4V/°C. En s’appuyant sur les mesures réa-
lisées afin de vérifier le comportement d’un thermocouple intrinseque (voir la figure 4.4)
donnant un coefficient Seebeck de la couche de Cr de l'ordre de 3 ¢V /°C, nous déduisons
que le coefficient Seebeck de la pointe est de I'ordre de -5 pV/°C. Ce coefficient est faible
et limite la résolution thermique de ce type de mesure. La figure 4.31 trace ’évolution de
la température calculée a partir de la tension mesurée en fonction de la distance d’appui
pour plusieurs températures de contact.

Nous pouvons voir sur la figure 4.31 qu’il est possible d’obtenir la température de surface

a partir de la tension mesurée. La valeur de la température présente tout de meme des

121



MESURES EXPERIMENTALES DE TEMPERATURES DE SURFACE PAR THERMOCOUPLES
INTRINSEQUES

- OF + mesure 1

>

2 —tendance linéaire

& -250f ]
[

(@]

(@]

3

S -500/ :

je)

2]

o

~ =750 ]
_109(10 O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

Différence de température entre les jonctions (°C)

FIGURE 4.30 — Courbe d’étalonnage du coefficient Seebeck du couple (pointe rétrac-
table/Cr).

variations maximum de l'ordre de 8 % lors du déplacement vertical de 5 pum. Ces me-
sures réalisées avec une force d’appui de 'ordre de 120 mN démontrent qu’il est possible
d’obtenir, avec ces pointes particulieres, un contact ohmique relativement stable. Malgré
cette stabilité de la résistance de contact, des perturbations dans la mesure de la tension
persistent et limitent la précision de la mesure. De plus, la valeur élevée de la force d’inté-
raction comparée aux forces couramment utilisées pour des mesures a sondes locales fait
intervenir de nouveaux problemes comme la détérioration de la surface de I’échantillon et
celle de la pointe. La figure 4.32 présente des images capturées au MEB de I'extrémité
d’une pointe rétractable avant et apres une série de mesure. La dégradation des couches
de finition due a la répétition des contacts mécaniques est flagrante. Il faut ajouter a cela
qu'une force d’intéraction élevée implique une plus grande perturbation thermique. Le
paragraphe suivant décrit plus en détails les perturbations thermiques engendrées par une
mesure par sonde locale en contact.
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FIGURE 4.31 — Evolution de la température de contact entre une pointe rétractable et une
couche de Cr en fonction du déplacement pour différentes valeurs de la température.

(a) Extrémité de la pointe neuve.

(b) Extrémité de la pointe apres une série de mesure.

FIGURE 4.32 — Image au MEB de l'extrémité d'une pointe d’une sonde rétractable.
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4.4 Perturbations thermiques

4.4.1 Introduction

L’état de I'art sur la mesure thermique nous montre que les méthodes de mesure de
température peuvent étre classées suivant deux principes : les méthodes en champ lointain
et celles fonctionnant en champ proche. Ces deux principes different radicalement du
point de vue des interactions entre 1’élément mesurant et I’échantillon a mesurer. Pour les
méthodes a longue distance, il n’y a aucune interaction thermique ou s’il y en a, elles sont
considérées comme négligeables entre ’échantillon et le capteur. Dans le cas des mesures
en champ proche comme pour les méthodes en contact, il existe des échanges thermiques
pouvant affecter considérablement la valeur de la température mesurée [64] [65] [66]. La
figure 4.33 montre les différents échanges thermiques entre une sonde en contact avec un
échantillon.

Ces échanges thermiques reposent sur différents principes d’intéraction :

Conduction

gazeuse Rayonnement

_ . liquide
Echantillon

FIGURE 4.33 — Les différents modes de transfert thermique entre une sonde en contact
avec un échantillon.

— échanges solide/solide :
Une partie du flux thermique est transmise par le contact mécanique entre la pointe
et ’échantillon.

— échanges radiatifs :
L’échantillon émet un flux radiatif dont I'intensité dépend de sa température et de
son coefficient d’émission. Une partie du flux émis est absorbée par la sonde.

— échanges par conduction gazeuse et convection :
L’air ambiant est chauffé par ’échantillon et transmet ainsi un flux thermique de
I’échantillon a la sonde.
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— échanges par conduction dis au ménisque :
le contact entre la sonde et ’échantillon n’est pas parfait, il y a une couche liquide
intersticielle généralement composée d’eau et d’impuretés de surfaces. Ce ménisque
transmet ainsi un flux thermique entre la pointe et I’échantillon. Toutefois, ce mé-
nisque composé en grande partie d’eau s’évapore pour des températures supérieures
a 100 "C.

Ainsi les méthodes en champ lointain sont généralement considérées comme plus précises
parce que la valeur de la température qu’elles mesurent n’est pas affectée par 'action de
mesurer. En revanche, elles souffrent d’une limitation en résolution spatiale induite par la
propagation de l'information de température de ’échantillon a 1’élément mesurant. Dans
le cas des méthodes en champ proche, la résolution spatiale n’est pas limitée par la pro-
pagation de I'onde informative et peut ainsi étre meilleure mais la proximité de la sonde
de mesure avec I’échantillon diminue le caractere non-intrusif de la mesure. Les échanges
thermiques entre la sonde de mesure et la surface de ’échantillon perturbent le champ de
température de la zone mesurée. Ainsi les valeurs données par une sonde de mesure locale
sont affectées par sa présence et ne correspondent pas aux vraies valeurs qu’aurait la tem-
pérature sans cette sonde. Pour obtenir la valeur réelle de la température, il faut connaitre
le comportement de I’erreur et rectifier chacune des mesures. L’étalonnage de cette erreur
n’est pas simple, les interactions thermiques entre la sonde et 1’échantillon dépendent de
nombreux parametres. Parmi ces parametres, il y a la géométrie de la sonde ainsi que celle
de I’échantillon, le comportement thermique des matériaux de chaque constituant, leurs
interactions mécaniques, etc... Cette dépendance multi-parametres de ’erreur de mesure
fait qu’il est tres difficile de la modéliser fidelement par une loi de comportement. Les
mesures obtenues sont donc entachées d’erreurs que nous ne connaissons pas et qui pé-
nalisent la précision des méthodes par sondes locales. Ces erreurs étant intrinseques a la
méthode méme de mesure, il est impossible de les supprimer mais nous pouvons essayer
de les quantifier par un étalonnage.

Pour cela, il faut utiliser un second systéeme de mesure de température mesurant les varia-
tions du champ de température de I’échantillon dues a ’approche de la sonde de mesure
locale. Pour ne pas ajouter des perturbations supplémentaires, la seconde méthode de
mesure doit étre une méthode en champ lointain. La méthode que nous avons choisie
est la mesure radiative par caméra dans le visible et le proche infra-rouge, celle-ci a été
développée au sein de notre équipe par D. Teyssieux ces derniéres années [10] [11]. La
suite de ce chapitre présente en premier lieu la méthode de mesure par caméra, nous nous
intéressons ensuite au montage expérimental mis en place pour mesurer les perturbations
engendrées par la sonde locale. Enfin nous montrons des résultats obtenus pour une sonde

a pointe massive.
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4.4.2 La mesure thermique par caméra [92]

L’effet thermoradiatif trouve son origine dans le fait que tout corps a une tempéra-
ture supérieure a 0 Kelvin (zéro absolu) émet un rayonnement électromagnétique appelé

rayonnement thermique.

4.4.2.1 La loi de Planck

Ce processus statistique est décrit par la loi de Planck qui donne la distribution spec-

trale d’énergie rayonnée en fonction de la température absolue du corps T et de la longueur
d’onde A :

dE,(A\T) _ 8ThpcA™ ] (4.1)
dA exXp (k}}l;}c)\) -1

La loi de Planck est définie a I’équilibre thermodynamique, les différentes constantes sont :

— hp = 6,6256 1073 [J.s] : constante de Planck
— kg =1,380510"2% [J.K™'] : constante de Boltzmann

— ¢=2,997910% [m.s™'] : vitesse de la lumiere dans le vide

La thermographie utilise la notion de corps noir, qui est défini comme la capacité d'un
objet a absorber totalement tout rayonnement incident quelle que soit la longueur d’onde.
Ainsi, I"émittance spectrale du corps noir W°(A,T) correspond a la puissance rayonnée
dans le demi-espace par unité de surface et par unité de longueur d’onde pour un radiateur
parfait (loi de Kirchhoff). Le rayonnement d’un corps noir ne dépend que de sa température
et est indépendant de la direction d’émission :

2mhpc? A7

P°(\,T) = [W,m ™ (4.2)

Il peut étre parfois plus commode d’exprimer I’émittance photonique définie dans le demi

espace par :
2rhpeA™

exp (k};PTC/\) —1

La figure 4.34 donne I’émittance spectrale d’un corps noir a différentes températures com-

We\T) = [Photon,s™*,m™?] (4.3)

prises entre 373 K et 973 K sur une bande spectrale de 0.1 a 10 gm. L’émittance mono-
chromatique d’un corps noir ne dépend que de sa température et de la longueur d’onde,

on en déduit ainsi un certain nombre de propriétés générales (présentées ci-dessous).
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FIGURE 4.34 — Emittance spectrale du corps noir a différentes températures.

4.4.2.2 La loi de Stefan-Boltzman

Il est possible d’obtenir la puissance totale rayonnée sur I’ensemble du spectre par

intégration de I’équation 4.2 sur toutes les longueurs d’onde :

A=o00
W/(T)= [ W°(\T)d\ =

A=0

2m° kY,
15h%,¢?

T = ospT"* [W,m™?] (4.4)

Avec ogp = 5,6704107® W.m 2. K~* la constante de Stefan. L’équation 4.4, connue sous
le nom de loi de Stefan-Boltzmann, montre que la puissance totale rayonnée par un corps
noir est proportionnelle a la puissance 4 de la température. Le comportement extréme-
ment non-linéaire de cette loi donne lieu a des variations sensibles de I’émittance pour des
variations tres faibles de température.

4.4.2.3 La loi de déplacement de Wien

On peut observer, d’apres la figure 4.34, que la longueur d’onde a laquelle correspond
une émittance maximale diminue quand la température augmente. La position de ce maxi-

mum peut étre calculée en dérivant ’équation 4.2 par rapport a la longueur d’onde. On
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obtient ainsi la loi de Wien donnée par la relation :
AT = 2898 [pm, K] (4.5)

Ou Ay, représente la longueur d’onde d’émission maximale exprimée en pm.

4.4.3 Les différents types de radiateurs

Une surface réelle n’a en général pas le comportement d’un corps noir, aussi les précé-
dentes lois ne peuvent étre appliquées que sous réserve d'un certain nombre de corrections.
Les surfaces réelles n’absorbent qu’'une partie A du rayonnement incident, ne réfléchissent
qu'une partie R et ne transmettent que la partie T. En outre ces facteurs sont sélectifs,
A(N), R(A) et T'(\) dépendent de la longueur d’onde. Lorsque 1’équilibre thermodyna-
mique est satisfait, par conservation, 1’énergie restituée au milieu extérieur par rayonne-
ment, réflexion ou transmission, doit étre égale a 1’énergie emmagasinée par absorption.
L’introduction d’un terme d’émission € (\) permet de compenser le terme d’absorption

A (X)), il vient € (A) = A (N). Le principe de conservation de I’énergie donne :

ENERGIE
INCIDENTE A(R)

T(2)

R(A) +S(M

FIGURE 4.35 — modele d’un radiateur soumis a une énergie incidente

e FRN AT =1 (4.6)

Certains matériaux présentent des valeurs particulieres de ces coefficients :
— Corps opaques : T'(A) =0et e(A\)+ R(N\) =1
— Corps brillants : R (\) grand et € (\) presque nul
— Corpsnoir: €(A) =1, R(A)=0et T (\) =0
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— Corps gris : €(A\) = C% et R(\) = C*

4.4.3.1 Etalonnage du systeme

L’étalonnage va consister a déterminer un niveau de gris relatif a une température. Ce
calibrage permet de prendre en compte le systeme dans sa globalité (optique et caméra).
L’objectif est d’étalonner I’ensemble du systeme, afin, lors des mesures sur dispositifs,
de conserver les mémes caractéristiques que lors de l'étalonnage (notamment le méme
objectif). Les dimensions d’un corps noir traditionnel ne sont en aucun cas compatibles
avec le champ et la distance de travail d’un objectif de microscope. Notre procédure va
donc consister a utiliser un thermocouple.

La méthode d’étalonnage se compose de trois étapes, qui sont :
1. Mesure de I’émissivité du matériau utilisé.
2. Mesures simultanées de la température et du niveau de gris.
3. Extraction d’une courbe d’étalonnage.

Le dispositif d’étalonnage consiste en un dépot de chrome uniforme sur un wafer de sili-
cium. L’épaisseur du dépot est de 500 nm. Le thermocouple utilisé est un thermocouple
de 250 pm de diametre de type K. La source de chaleur est obtenue par un cube de
cuivre de 3 cm de coté dans lequel est insérée une résistance électrique. L utilisation d'une
source de chaleur fortement inertielle est volontaire et permet de minimiser la perturba-

tion du contact thermocouple/chrome. Le schéma du dispositif est donné figure 4.36. La

Thermocouple type K
/ Chrome
_./_smcium

Source de chaleur

FIGURE 4.36 — Schéma de principe du dispositif de calibrage (le schéma n’est pas a
'échelle).

mesure d’émissivité est effectuée avec un spectrometre Perkin Elmer, lambda 900 a tem-
pérature ambiante. La figure 4.37 représente la courbe d’émittance spectrale (incidence

normale) du dépot de chrome. On peut ainsi déterminer les points d’équivalence niveau

129



MESURES EXPERIMENTALES DE TEMPERATURES DE SURFACE PAR THERMOCOUPLES
INTRINSEQUES

Emissivité

50 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000
A (pm)

FIGURE 4.37 — Courbe d’émittance spectrale (incidence normale) du dépot de chrome a
température ambiante.

de gris/température (figure 4.38). Puis en recoupant 1’équation du flux collecté avec les

points de mesure on peut déterminer la valeur de la constante d’étalonnage C,; :

A2 d\
M, = C’et2Q7rce/ T

ao A [e:cp()\kT) - 1}

(4.7)

Le fait que les points de mesure recoupent le modele indique que celui-ci est valide. En
outre la méthode d’étalonnage n’est pas parfaite puisqu’elle souffre de la méconnaissance
de la perturbation locale liée au contact du thermocouple avec la surface (provoquant une

erreur systématique difficile a évaluer).

4.4.4 Le dispositif expérimental de mesure des perturbations

Nous souhaitons estimer les perturbations thermiques subies par un échantillon lorsque
nous mesurons cette température avec une sonde locale particuliere. L’idée est de mesurer
ces perturbations en utilisant le systeme non perturbatif de mesure par caméra en face
arriere pendant l'approche de la sonde locale en face avant. La figure 4.39 explicite le
montage expérimental de cette expérience. L’échantillon utilisé est un wafer de pyrex sur
lequel sont simplement déposées des pistes de chrome de 5 pm a 100 gm dont la forme a

été présentée dans un chapitre précédent. Cet échantillon ne suit pas le procédé de fabrica-
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FIGURE 4.39 — Schématisation du dispositif de mesure par caméra des perturbations
engendrées par une sonde locale.

tion décrit précédemment pour une raison de température maximum. En effet, la mesure
par caméra n’est possible précisément que pour des températures de surface supérieures

a 300 "C et les échantillons recouverts d’une couche d’isolation éléctrique de silice se dé-
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truisent avant d’atteindre cette température. Nous avons donc choisi comme échantillon
une simple piste sans isolation thermique. Le support des échantillons est en pyrex, la
figure 4.40 montre le spectre en transmission du pyrex, il est important de remarquer que
celui-ci est transparent a 90 % aux longueurs d’ondes utilisées pour la mesure par caméra.
Cette propriété de transparence nous permet de réaliser des mesures radiatives au travers
du pyrex.

Le systeme par caméra mesure donc la température de la piste de chrome chauffée

IS ImiSSIOn

-

0l
200 700 1200 1700 2200 2700 3200 3700
Principle curve®, 2mm thickness Wavelength A [nm]

FIGURE 4.40 — Spectre en transmission du pyrex.

par effet Joule. Cette température correspond a la température de la piste a l'interface
chrome/pyrex et non a l'interface chrome/air correspondant au contact par sonde locale.
Cependant, 1’épaisseur de la piste de chrome étant de 150 nm, le gradient thermique est
faible sur cette épaisseur et nous considerons en premiere approximation que la tempéra-
ture mesurée est la méme que celle de U'interface chrome/air. La figure 4.41 explicite cette
configuration de mesure.

La position de I’échantillon est controlée par trois tables de déplacements micrométriques.
I1 est centré sur I’axe optique du microscope et est réglé a la distance focale de I'objectif.
La sonde de mesure locale est quant a elle montée sur une table piézoélectrique 3 axes PI
F603 dont la course de chaque axe est de 3 mm avec une résolution de 100 nm en mode
normale et 10 nm en mode zoom. Les déplacements de cette table sont commandés par
liaison GPIB. L’échantillon est alimenté sous tension continue. Les sondes utilisées dans le

cadre de ces mesures sont conductrices électriques, cette propriété est utilisée pour déceler
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FIGURE 4.41 — Mesure de la température de surface par caméra au travers du pyrex.

le point de contact entre la sonde et la piste chauffante. Un voltmetre de grande impédance
est inséré entre la sonde et I'une des bornes de la piste. Le contact est identifié lorsque
le voltmetre indique une tension correspondant a une partie de la tension d’alimentation
de la piste chauffante. La résistance interne du voltmetre est supérieure a 10 MS), elle est
donc bien supérieure a la centaine d’ohms de la résistance de la piste chauffante, nous
considerons ainsi que la mesure de tension ne perturbe pas électriquement le circuit de

chauffage.

4.4.5 Les perturbations d’une pointe de constantan sur une piste
de 25 ym

Les mesures sont réalisées sur une piste de chrome de 25 pm de largeur. La résistance
de cette piste a 25 "C est de 480 €. Elle est alimentée sous une tension continue de 15 V.
La sonde de mesure est une pointe de constantan usinée électro-chimiquement collée sur
une poutre de silicium, ce type de sonde est présenté au début de ce chapitre. La figure
4.42 est une photographie de cette sonde. La longueur de la pointe est de 1 mm, son rayon

terminal est de 'odre de 25 pm.
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L’extrémité de la pointe de constantan est positionnée au centre de la piste chauffante.

FIGURE 4.42 — Photographie de la sonde utilisée pour réaliser ces expérimentations, lon-
gueur 1 mm, rayon terminal 25 pm.

La figure 4.43 (a) montre une image, obtenue & partir de la caméra, du puit de chaleur
engendré par le contact de la pointe sur la piste chauffante. La figure 4.43 (b), montre
quant & elle la perturbation apres avoir soustrait 'image 4.43 (a) a I'image de référence
de la piste chauffante sans la sonde.

La figure 4.44 est une image thermique type de la piste chauffante prise par la caméra.
C’est a partir de ce type d’image qu’est déterminée la perturbation thermique engen-
drée par la présence de la pointe. La droite visible sur la figure 4.44 représente le profil
thermique passant par le centre de la zone perturbée. L’extrémité de la pointe est posi-
tionnée a 3 mm de la piste. Grace au déplacement vertical du module de positionnement
piézoélectrique, la pointe est rapprochée de la surface de I’échantillon. Une image ther-
mique est prise apres chaque déplacement. Afin de déterminer la perturbation thermique
de I’échantillon engendrée par I’approche et le contact de la sonde, I'image de référence
(I'image pour laquelle la distance pointe/échantillon est maximale) est soustraite a chaque
nouvelle image. La figure 4.45 rassemble les profils thermiques suivant 1'axe déterminé sur
la figure 4.44 extraits de chacune des images apres la soustraction de I'image de référence.
La figure 4.45 montre clairement que I’approche de la sonde modifie la température de
I’échantillon. De plus, il faut remarquer que deux effets différents entrent en jeu dans la
perturbation thermique du dispositif. Un premier effet que nous nommerons la perturba-
tion globale, est une diminution de la température globale de la piste chauffante. Cet effet

n’est pas localisé, il se retrouve sur 'intégralité de la piste chauffante et agit a longue dis-
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T°K) T (°K)

(a) Puit de chaleur engendré par le contact de la (b) Image de la variation de température de la piste
pointe sur la piste chauffante. chauffante par soustraction d’une image avec le contact
de la sonde a une image sans sonde.

FIGURE 4.43 — Profils 3D de la perturbation engendrée par le contact de la pointe sur la
piste chauffante.

Ligne de mesure

FIGURE 4.44 — Image type de la piste chauffante de 25 pym perturbée par la sonde en
contact obtenue par la caméra de mesure thermique . La ligne est ’axe de mesure selon
laquelle le profil thermique de cette image est extrait.

tance puisqu’il apparait déja pour une distance pointe/échantillon supérieure a 3 mm. Cet
effet est visible sur la figure 4.45, il se traduit par une diminution de la température de la
piste en dehors de la zone en vis-a-vis avec la pointe. La figure 4.46 est le tracé de la dimi-
nution de la température globale de la piste en fonction de la distance pointe/échantillon.
Nous le retrouvons sur la figure 4.45 par une ligne pleine verticale intitulée "perturbation
thermique globale”.

Cet effet se retrouve tout le long de la piste, il n’est donc pas du a I'extrémité de la pointe

135



MESURES EXPERIMENTALES DE TEMPERATURES DE SURFACE PAR THERMOCOUPLES

INTRINSEQUES

O A MWL R A S, M ,E AP Ay " oA R
< :
o 104 :
S 5 —3000 pm
'8 20 _ : 1000
g Perturbation 250
= thermique 50
S -30¢ globale
c | A\\&/r 20
2 —10
2 -40F Perturbation — 45
@ .
> therrr_nque de 2 5

la pointe — 15
-50 : ) ‘
0 200 - 400 600 0.5
Pixels suivant I'axe de mesure —contact

FIGURE 4.45 — Ensemble des profils thermiques suivant la ligne de mesure pour des dis-

tances entre l'extrémité de la pointe et 1’échantillon de 3 mm au contact pour une tem-
pérature de 'ordre de 730 "C.
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FIGURE 4.46 — Diminution de la température globale de la piste chauffante en fonction
de la distance pointe/échantillon.
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se rapprochant de I’échantillon. Il est causé par le fait qu'une masse thermique (pointe
+ poutre + support de poutre + plateau du dispositif piézo-électrique) tres importante
par rapport au dispositif chauffant et a température ambiante modifie les conditions de
convection du dispositif. Ceci se traduit par une diminution de la température de la
piste chauffante. Ces mesures montrent ainsi que méme pour des distances de plusieurs
millimetres, des modifications de I’environnement thermique d’un échantillon a une tem-
pérature supérieure a la température ambiante peuvent agir sur celui-ci. Ainsi dans un
systeme de mesure thermique en champ proche, la taille de la sonde est un point crucial
dans la véracité de la mesure mais il ne faut surtout pas négliger le dispositif de mise
en oeuvre parce qu’il peut étre un facteur de perturbation important. Il nous faut donc
tenir compte de cette remarque a l'avenir lors de la conception de dispositif de mesure
thermique.

La figure 4.47 montre quant a elle la diminution de la température de la piste engendrée
seulement par la pointe en fonction de la distance pointe/échantillon. Cette courbe est
tracée a partir de la ligne pointillée verticale apparaissant sur la figure 4.45. Afin de tra-
cer la diminution de température exclusivement engendrée par l'extrémité de la pointe,
la valeur de la diminution de la température globale mesurée pour chaque distance est
ajoutée a chaque point de mesure.

Cette courbe montre que la perturbation diie a 'extrémité seule de la pointe n’apparait
que pour des distances inférieures a 200 pm. La variation est ensuite de plus en plus im-
portante avec la diminution de la distance entre I'extrémité de la pointe et 1’échantillon,
celle-ci s’amplifie lorsque cette distance est inférieure a 50 ym. Au moment du contact,
la diminution de la température de la zone de contact est de 'ordre de 27 K alors que la
température sans perturbations est de 700 K. Ainsi, au moment du contact, la mesure ther-
mique donnée par la sonde est déja inévitablement entachée d'une erreur par sa présence.
En ajoutant a cela la perturbation globale d’environ 15 K, la conclusion est que la me-

sure par la sonde sous estime nécessairement la valeur de la température réelle du contact.

La figure 4.48 présente différents profils de la piste toujours suivant I’axe de mesure
défini sur 'image 4.44 passant par le centre de la perturbation. Chaque courbe représente
la perturbation engendrée par le contact pointe/échantillon pour une fleche considérée
(cette fleche se traduit par une force de contact en tenant compte de la raideur de la
poutre comme définie au chapitre précédent). La perturbation globale est soustraite a
chaque courbe pour ne s’intéresser qu’a la perturbation locale.

La figure 4.49 montre la variation de la température au point de contact en fonction de
la fleche. Ces points de mesure se retrouvent sur la ligne pointillée de la figure 4.48. La

figure 4.49 fait clairement apparaitre que la perturbation thermique dépend de la force
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FIGURE 4.47 — Diminution de la température globale de la piste chauffante
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FIGURE 4.49 — Diminution de la température de la piste au point de contact en fonction
de la position de la pointe.

d’appui de la pointe sur 1’échantillon. Cette perturbation est d’autant plus importante
que la force d’appui est élevée ce qui confirme les prédictions théoriques du chapitre
précédent. Ces mesures sont les premiers résultats expérimentaux de cette configuration
de mesure. La courbe 4.49 fait apparaitre des instabilités dans les valeurs mesurées. Ces
problémes sont probablement d’origine mécanique causés par un manque de rigidité dans le
positionnement de la pointe en contact avec I’échantillon. Malgré ces artefacts de mesure,
ces courbes permettent d’estimer que la diminution de la température diie au contact de
la pointe sur I’échantillon est de 'ordre de 83 K pour une fleche de 1'ordre de 5 um ce qui
correspond a une force d’appui de 1.3 mN. En ajoutant les 15 K de perturbation globale,
la perturbation thermique totale engendrée par la sonde de mesure est donc de 'ordre de

100 K dans ces conditions de mesures particulieres.

4.5 Conclusions

Nous avons vu dans ce chapitre que la mesure par thermocouple intrinseque répond
bien aux meémes lois de comportement que celles définies pour un thermocouple soudé
standard. D’apres cette considération, plusieurs types de sondes dédiées a la mesure in-
trinseque ont été congues et réalisées sur la base d’une poutre en silicium. Une configu-

ration de sonde avec une pointe métallique usinée électro-chimiquement, une autre basée
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sur une pointe de saphir avec un dépot d’une couche mince métallique ainsi qu’une sonde
entierement en silicium ont été testées. Des résultats de mesures réalisées avec chacune
de ces sondes sont présentés dans ce chapitre. De plus, il est présenté que les sondes dont
la pointe est métallique souffre d’une erreur plus grande a cause d’une conduction ther-
mique supérieure mais qu’elles présentent une meilleure stabilité du contact électrique et
une meilleure longévité. L’ensemble des mesures montrent deux limitations majeures de la
mesure intrinseque. Premierement, ce principe de mesure impose d’avoir un bon contact
électrique entre la pointe et 1’échantillon. La qualité de ce contact étant dépendant de
I'oxydation, de la rugosité des surfaces en contact, ainsi que de la tenue mécanique des
couches minces dans le cas des sondes a éléments déposés, est difficilement controlable. La
dégradation du contact électrique définie ainsi la longévité des différentes sondes. Deuxie-
mement, le principe de mesure intrinseque est une méthode de mesure par contact. Le
contact de la sonde étant a une température différente de celle de I’échantillon, il a pour
effet de perturber la distribution thermique de celui-ci. Cette perturbation engendre alors
une erreur de la température mesurée propre aux conditions expérimentales particulieres
mis en place pour réaliser cette mesure. Une mesure par caméra des perturbations ther-
miques engendrées par une sonde en contact avec une piste chauffante a été présentée.
Nous en concluons que pour cette configuration particuliere de mesure, la perturbation
maximale obtenue est de 'ordre de 100 K pour une température a mesurer de 740 K et
ne peut donc pas étre considérée comme négligeable. L’erreur commise lors de la mesure
dépend en priorité de la force de contact appliquée entre la sonde et 1’échantillon mais

aussi de 'environement a plus grande distance.
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Microscope a forces électrostatiques

et différence de potentiel de contact
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5.1 Introduction

La conclusion du chapitre précédent sur les problemes et les limitations de la mesure
de température par une sonde en contact nous incite a prospecter vers une solution pri-
vilégiant la mesure sans contact. Des travaux antérieurs réalisés au sein de 1’équipe sur
la mesure de la différence de potentiel de contact (DPC) par un microscope a force de
Kelvin (KFM) [93] [94] ont permis aux membres de 1'équipe d’acquérir de l'expérience
dans la mesure par forces électrostatiques en champs proche. L’idée d’utiliser ce type de
microscope pour la mesure de température s’inspire des travaux de M. Nonnenmacher
et H. K. Wickramasinghe publiés en 1992 [62]. Cette publication est surtout axée sur
la possibilité d’utiliser un microscope a effet tunnel pour cartographier la conductivité
thermique d’un échantillon conducteur ainsi que la détection d’inclusions subsurfaciques
par la modification de la conductivité thermique engendrée. Par ailleurs, cette publication
montre aussi une mesure par KFM de la variation de la DPC entre une poutre de sili-
cium recouverte d’or et différentes surfaces métalliques en fonction de la température de
ces surfaces. Les mesures sont réalisées pour une distance entre la pointe et 1’échantillon
supérieure a 100 um et la température des surfaces métalliques varie de 30 a 55 “C. Les
sensibilités annoncées sont de 1 mV /K pour une surface d’or, 3.8 mV /K pour une sur-
face de platine et 4.8 mV /K pour du tungstene. Ces sensibilités nettement supérieures a
celles obtenues par des thermocouples classiques couplées a une mesure sans contact nous
paraissent particulierement adaptées a répondre a la problématique de la mesure de tem-
pérature locale. La recherche bibliographique des travaux antérieurs sur l'utilisation de la
DPC pour la mesure de températures a révélé que ce principe n’a fait 'objet d’aucune
publication depuis. Seule une publication tres récente d'une équipe de recherche améri-
caine [63] fait mention de la variation de la DPC avec la température. Cette pauvreté
des travaux de recherche sur ce principe de mesure thermique qui nous parait pourtant
prometteur nous incite a investiguer les possibilités qu’il pourrait offrir. Apres une pré-
sentation des éléments de théorie de la DPC, nous présentons le principe de mesure par
KFM et I'instrument développé afin de réaliser des mesures de DPC. Nous verrons par la
suite les mesures réalisées pour évaluer le comportement de notre microscope face aux dif-
férents parametres pouvant perturber la mesure de la DPC. Enfin, les premieres mesures

du comportement de la DPC en fonction de la température sont présentées.

142



5.2 La DPC : éléments de théorie

5.2 La DPC : éléments de théorie

La différence de potentiel de contact entre deux éléments (une sonde en vis a vis avec
un échantillon par exemple) est définie par la relation suivante [95] [99] :
o, O, AP

Vope = — —— =

. c - (5.1)

ou @, et O, sont respectivement la fonction de travail de I’échantillon et celle de la sonde et
e est la charge élémentaire de I’électron. La fonction de travail ® d’un élément quelconque
s’exprime de la fagon suivante [100] [101] [102] [103] :

O =Ap— e (5.2)

ou A¢ est la variation du potentiel electrostatique d’un électron hors de la surface et .
est le potentiel chimique du matériau. La fonction de travail dépend d’un grand nombre
de facteurs comme la pollution de la surface, I’état de surface, le potentiel image, la tem-
pérature, etc...

La figure 5.1 montre l'effet de la fonction de travail lorsque qu’une sonde est placée en vis
a vis avec une surface.

Ou Vppe la différence de potentiel de contact, E), le niveau d’énergie a vide, Eys et Ey.
les niveaux de Fermi respectifs de la sonde et de I’échantillon et ®, et ®, les fonctions de
travail respectives de la sonde et de 1’échantillon.

Lorsque la sonde et 1’échantillon ne sont pas reliés, leurs niveaux d’énergie a vide sont
communs mais leur niveau d’énergie de Fermi sont différents. Cette différence correspond
a la différence de potentiel de contact mais elle n’est pas mesurable (figure 5.1 (a)). Dans
ces conditions, il n’y a alors aucune force électrostatique entre la sonde et I’échantillon. En
connectant électriquement la sonde a 1’échantillon, un courant rééquilibre les niveaux de
Fermi et charge la sonde et I’échantillon. Ainsi les deux éléments présentent des charges
de surfaces différentes, il s’établit donc une force électrostatique entre eux (figure 5.1 (b)).
Cette force dépend de la valeur de la DPC.

I1 est possible d’annuler cette force électrostatique et de retrouver I’équilibre des tensions a
vide en imposant une tension continue opposée a celle de la DPC entre les deux éléments.
La figure 5.2 schématise cette configuration.

Ainsi la force électrostatique est annulée et la valeur de la DPC est fournie par la va-
leur de la tension continue du générateur qu’il a fallut imposer pour retrouver I’équilibre

électrostatique.
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(a) Sonde en vis & vis d’un échantillon sans connexion. (b) Sonde en vis & vis d’un échantillon avec connexion.

FIGURE 5.1 — Schéma illustrant le principe de 'effet de la fonction de travail entre une
sonde en vis & vis avec une surface.

5.3 Le principe de mesure de la DPC par la force de

Kelvin

La méthode, dite de Kelvin, pour mesurer la valeur de la DPC a été proposée par
le professeur Max Knoble en 1928 et publiée par W. A. Zisman en 1932 [104]. Cette
méthode consiste a appliquer une tension V, composée d’une composante continue V. et
d’une composante dynamique V,.cos(wt) a la pulsation w entre la sonde et 1’échantillon.
Ainsi, d’apres la figure 5.2, la différence de potentiel V' entre I'extrémité de la sonde et
I’échantillon est définie par la relation suivante :

D, D
V =V + Vyecos(wt) — (— — —) = Vo + Viecos(wt) — Vppe (5.3)

(& (&

En considérant que le couplage de la sonde en vis a vis de I’échantillon se comporte

comme un condensateur de capacité C, I’énergie électrique stockée E. par ce condensateur
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(a) Sonde en vis & vis d’un échantillon avec connexion. (b) Insertion d’une tension inverse & la DPC entre les
électrodes.

FIGURE 5.2 — Schéma illustrant le principe de 'annulation de 'effet de la fonction de
travail.

s’exprime par ’équation :
[ 2
E. = §CV = 50(‘/;[0 — Vppc + V;CCOS((A)t)) (54)

Ainsi, la force électrostatique F, engendrée entre la sonde et I’échantillon vaut :

oF, 1..,0C
Fo=—"=-V— (5.5)
0z 2 0z

avec z la distance entre la sonde et ’échantillon. En développant 1’équation 5.5, il appa-
rait que la force électrostatique entre la sonde et la surface se décompose en trois forces
distinctes : une composante statique Fj. et deux composantes dynamiques F, et Fy,
respectivement a la pulsation w et 2w. Chaque force est explicitée dans les équations sui-
vantes :

1

(Vae — Vope)® + inc (5.6)

_10C

Fio=-—
d 2 0z
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Fw = aa—f (‘/;lc — VDpc) Vaccos(wt) (57)
10C,
Fy, = ig‘/;ccos@wt) (5.8)

Ces équations montrent que chaque force dépend des différents parametres électriques
et dimensionnels d'une facon différente. Ainsi, la force Fy, ne dépend pas de la DPC
mais seulement de la variation de la capacité entre la sonde et ’échantillon en fonction
de la distance z les séparant. La mesure de cette force est donc un tres bon moyen de
connaitre et controler la distance z. Cette procédure est couramment utilisée pour asservir
la distance z entre la sonde et 1’échantillon. En ce qui concerne la force a la pulsation w,
F,,, 'équation 5.7 montre que son amplitude dépend entre autre du gradient de capacité
aa—f et de 'amplitude de la tension dynamique V. mais surtout qu’elle est proportionnelle
a la différence de tension (V. — Vppe). Cette dépendance est la base de la méthode de
Kelvin car en égalisant I’amplitude de la tension V. a celle de la valeur de la DPC, Vppc,
la force F, s’annule. Ainsi, la valeur de la DPC est obtenue en détectant le minimum de

Iamplitude de la force F, en fonction de la tension continue V..

5.4 Théorie du microscope a force de Kelvin

La méthode de mesure de la DPC par force de Kelvin est tres répandue et a surtout
été utilisée pour mesurer le potentiel chimique des différents éléments [95]. La probléma-
tique dans la méthode de Kelvin est de mesurer la force électrostatique entre la sonde et
I’échantillon. La résolution de la mesure de cette force influe directement sur la résolu-
tion de la mesure de la DPC, il faut donc trouver la méthode de mesure de cette force
la plus sensible. Wickramasinghe et son équipe ont proposé d’adapter cette méthode a
la microscopie en champ proche en se basant sur un microscope a force atomique [30].
Cette publication montre que le microscope a force atomique se révele étre un outil tres
performant pour la mesure des forces électrostatiques en utilisant des sondes conductrices
électriques. Ce microscope repose sur l'utilisation d’une sonde formée d’une poutre de
silicium dotée d’une pointe usinée a son extrémité libre et rendue conductrice par le dépot
d’une couche mince métallique. Les forces électrostatiques dynamiques s’exercant sur la
pointe induisent une vibration de la poutre. Ainsi la mesure de 'amplitude de cette vi-

bration donne une image de la force électrostatique. L’intérét de I'utilisation d’une poutre
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vibrante est de profiter du facteur d’amplification mécanique présent a sa fréquence propre
de résonance f,.. Ainsi, la mesure est réalisée avec comme fréquence de la tension d’ali-
. . o , , - ,
mentation dynamique f = 5% la fréquence de résonance de la poutre f,. Le principe décrit
ici est celui que nous avons utilisé pour la mesure de DPC. La suite de ce paragraphe
présente plusieurs modélisations de la force électrostatique en fonction de la forme de la

pointe.

5.4.1 Mécanique des poutres vibrantes

Le microscope a force électrostatique utilise la vibration en flexion d’une poutre, nous

rappelons dans ce paragraphe la théorie liée a ce phénomene [96] [97] [98].

5.4.1.1 L’équation du mouvement

Dans le cas ou la rigidité, EI et la masse m par unité de longueur restent constantes
sur la longueur de la poutre, la mise en équation est la suivante :
Soit Z(z,t) le déplacement normal a 'axe x, alors le moment fléchissant de la poutre est

donné par 'expression suivante :

0?7
Elﬁ (5.9)
et leffort tranchant par :
P7Z
—Elﬁ (5.10)

Par ailleurs, la quantité d’accélération est définie par :

0*Z

Do ASW (5.11)
avec p, la masse volumique de la poutre et A, la section de la poutre.
Nous obtenons alors 'expression du mouvement [96] [97] :
Nz p, 0*°Z
— t+ === 5.12
it Bl o (5.12)

L’équation de propagation des ondes de flexion n’est plus une équation classique. Nous
nous contenterons d’étudier les vibrations propres Z(x)e™*. La fonction Z(z) est solution

de I’équation différentielle :

d'2(z) 1A Z(x) =0 (5.13)

dz? "
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2 A,
avec fl, = \/ 222 les valeurs propres.

La solution générale Z(x) est de la forme :

Z(x) = Alcos(ux)+ cosh (uzx)] + B[cos (ux) — cosh (ux)]
C'[sin (ux) + sinh (px)] + D [sin (ux) — sinh (px)] (5.14)

Les constantes A, B, C, D et le parametre u sont déterminés par les conditions aux limites
appliquées a la poutre. Quelles que soient les conditions aux limites, tous les cas peuvent

étre traités, méme si les calculs analytiques sont parfois lourds et fastidieux.

5.4.1.2 Les modes de vibration d’une poutre chargée par une masse ponc-
tuelle [98]

Notre sonde est une poutre sur laquelle une pointe est montée a son extrémité libre,
nous considérons alors que cette sonde peut étre modélisée comme une poutre avec une
masse ponctuelle localisée a son extrémité. La solution dans ce cas est toujours de la forme

générale de ’équation 5.14 dont les conditions aux limites sont les suivantes :

— a encastrement £ = 0 :

Le déplacement normal a ’encastrement est nul :
Z(0)=0

La pente a I'’encastrement est nulle :

92/(0)

ox =0

— a lextrémité libre x = L :

Le moment de fléxion a U'extrémité libre est nul :

827 (L)

oxr? =0

La force de cisaillement est égale a la force inertielle a ’extrémité libre :

P2 2L

ox3 -m ot?

A partir de ces conditions aux limites, nous obtenons un systeme d’équations dont ’an-

nulation du déterminant permet d’obtenir I’équation caractéristique ou transcendante qui
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est une fonction de la valeur propre p,, :

sinh (pin L) cos (pn L) — sin (L) cosh (unL) — —pyAs
1 + cos (pun L) cosh (p, L) L mpy,

(5.15)

ou encore :

sinh (pnL) cos (unL) — sin (pnL) cosh (unL) — Mpoutre
1+ cos (punL) cosh (p,L) C Mpointe

(5.16)

n

Soit p, I’énieme racine de I’équation transcendante ci-dessus, les fréquences propres de la

2
we | El
= 1
In 2r L2\ pyAs (5.17)

5.4.2 Les forces électrostatiques

poutre sont alors :

La valeur des forces électrostatiques dépend en premier lieu de la différence de po-
tentiel existant entre la pointe et 1’échantillon mais elle dépend tout autant de la valeur
de la capacité formée par ces deux électrodes. Cette capacité varie principalement en
fonction de deux parametres : la surface d’interaction entre la sonde et ’échantillon et la
distance les séparant. Ainsi I'interaction est la somme de la force engendrée par la poutre
et celle engendrée par la pointe. La distance étant un élément prépondérant dans la force
électrostatique, ’action de la force exercée par la poutre qui se trouve plus éloignée de
I’échantillon est souvent négligeable ainsi la forme de la pointe joue un role majeur dans
la force électrostatique. Nous explicitons dans la suite différents modeles de ’expression
de la force électrostatique en fonction d’une part de la forme de la pointe de la sonde et

d’autre part de la distance séparant I'extrémité de la sonde a I’échantillon.

5.4.2.1 Le modele du condensateur plan

La poutre peut se modéliser comme étant un plan conducteur a la distance d = z + H
de I’échantillon avec z la distance entre 'extrémité de la pointe et H la longueur de
celle-ci. Le modele du condensateur plan donne alors la force d’intéraction par I’équation
suivante : V2 A

€0 i
F(z) = — 5.18
()= (515)

avec € la permittivité du vide, V' la différence de potentiel entre la poutre et 1’échantillon

et A; la surface d’intéraction électrostatique.
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5.4.2.2 Le modele de la sphére

Ce modele a été proposé par Durand en 1966 [105]. 11 propose de modéliser 1'inté-
raction électrostatique F' entre une sphere de rayon R, située a une distance z d’un plan
infinimment grand soumis a une différence de potentiel V' (voir la figure 5.3) par la relation

suivante :

FIGURE 5.3 — Schéma illustrant le modele de la force électrostatique entre une sphere et
un plan.

F (2) = 2megV? Z

[coth (a)h— ncoth (na)] (5.19)
— sh (na)
ou o = argch(%fs) . Il en suit une forme approchée de la force entre une sphere et une
surface :
F(2) ~ Te R V2 (5.20)
T (2 + Ry) '

Ainsi I'expression de la force se simplifie dans le cas ou la distance z est tres supérieure

au rayon Ry de la sphere :

F(2) = WEO&VQ (5.21)
2

ou bien a l'inverse lorsque la distance est nettement supérieure au rayon de la sphere :
R\’
F(z) = mey <—> V2 (5.22)
z

5.4.2.3 Le modele du cone parfait

La pointe peut étre modélisée, en premiere approche comme étant un cone. Yokoyama

prévoit dans le cas ol z << D une dépendance logarithmique de la force entre un cone
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de longueur H et un plan par la relation suivante [107] :

z

F(2) ~ AV2n (9) (5.23)

ou A et D sont des constantes dépendantes de 'angle d’ouverture du cone 6 et de sa

longueur H.

5.4.2.4 Le modele du fil

Un fil uniformément chargé présente sous certaines conditions de la distribution de
charge, des équipotentiels de la forme d’un cone et peut donc étre un modele pour repré-
senter la pointe [106]. La figure 5.4 montre une équipotentielle conique d’un fil de longueur

H chargé uniformément. La force électrostatique exercée par ce fil de longueur H sur une

FIGURE 5.4 — Schéma illustrant le modele de la force électrostatique entre un fil et un
plan.

surface est définie par ’équation suivante :

£2 (220 + H)”
F(z) = [ 24
(2) Amegy " 420 (20 + H) (5.24)
avec ¢ comme ligne de densité valant :
2megV
<o (5.25)

- argsh (tan=10)

et zg = 2V 1 + tan?0 correspondant a la distance entre 'extrémité du fil chargé et I’échan-

tillon. L’équation de la force se simplifie de la fagon suivante lorsque la distance entre
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Iextrémité du fil et I’échantillon et faible devant la longueur du fil considérée :

Flo) = - (H) (5.26)

- 4reg 4z

Cette expression se rapproche de celle du cone parfait dans ces conditions, la différence

provient du fait que dans le cas d'un fil le rayon terminal du cone n’est pas nul.

5.4.2.5 Le modeéele du cone arrondi

Hudlet [108] [109] propose de modéliser la pointe comme étant ’association d'un cone
de demi-angle d’ouverture # terminé par une demi-sphere de rayon R, comme indiqué sur
la figure 5.5. Hudlet modélise d'une part l'intéraction entre la sphere et ’échantillon et

FIGURE 5.5 — Schéma illustrant le modele du cone dont I'extrémité est une demi-sphere.

d’autre part celle du cone seul. La somme de ces deux modélisations donne l'interaction
électrostatique totale entre la pointe et 1’échantillon. Dans le cas ou la distance z et le
rayon R, sont faibles devant la longueur du cone H, Hudlet propose ’équation suivante

pour quantifier la force électrostatique :

F(z) = v2mo{ R? (1 - sind) }

2 (2 + Rs (1 — sinf))

5.27)

+V 2 reok? {—1 +In (Z + R (1 sm@)) » Rgcos°0
sinf (

H z+ R (1 — sinb))
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z << R R, <z< H z>H
modele Sphere Ligne uniformément Sphere modifiée
chargée
Force
électrostatique | F (2) = mepV2 s | F (2) = 4§io In(£) | F(2) = megV? (%5(9))2

TABLE 5.1 — Expressions analytiques pour la force électrostatique en fonction de la dis-
tance [110].

avec 1
= (5.28)

[in (t93)]"

De plus, si 'angle 0 est faible, I'expression de la force électrostatique se simplifie de la

fagon suivante :

F(2) = V?re {Z(ZLE&) + k? [—1 +In (Z ;IRS) + (]:S+ Rs)} } (5.29)

Cette expression peut étre examinée pour différentes limites asymptotiques :

— le cas ou z << R, nous retrouvons que l'interaction dominante est celle de la
sphere :

F(2) = mo%vz

— le cas ou z >> R,, nous retrouvons que l'interaction dominante est celle du cone :

F (2) = negV2E2In (E)

z

5.4.2.6 Le modele semi-empirique de Belaidi

Apres avoir modélisé numériquement 'intéraction électrostatique en utilisant le prin-
cipe d'une distribution de charge équivalente avec la méme géométrie de pointe que le
modele d’'Hudlet, Belaidi [110] [111] discute de la légitimité des modeles analytiques précé-
dents. L’auteur propose I'utilisation du modele de la sphere pour de tres petites distances;
pour des distances intermédiaires il suggere le modele de la ligne uniformément chargée
et pour de grandes distances il utilise le modele de la sphere avec un facteur correctif
s(0) = ab + b avec les valeurs a = 0,13 et b = 0,72 pour des angles tels que 5 < 6 < 50°.
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5.4.3 Les forces de viscosité

Lorsqu’un objet est en mouvement, le fluide situé autour de lui exerce une force s’op-
posant au mouvement. Cette force visqueuse est présente lorsque la pointe vibre et celle-ci
peut devenir importante lorsque la distance entre la pointe et I’échantillon est faible. Elle
influe de plus sur le levier qui est en mouvement perpendiculaire par rapport a 1’échan-
tillon, ainsi le gaz situé entre ’échantillon et la poutre s’écoule latéralement et ajoute une
force supplémentaire sur le levier.

5.4.3.1 Sphere avec z << R,

L’expression de la force visqueuse F, dans le cas d’une sphere proche d’une surface est

la suivante [112] :
- 677'/141sz

F,(2) .

(5.30)

avec [i, la viscosité de I'air et v la vitesse de la pointe.

5.4.4 Le modeéle du microscope a forces électrostatiques [113]

Le modele le plus simple qui puisse décrire 'interaction électrostatique entre la pointe
et I’échantillon est le modele rhéologique présenté a la figure 5.6, formé d’un ressort
de rigidité ky pour le microlevier, d’'un amortissement visqueux 7y et d’'une masse m
(comprenant la contribution du microlevier et de la pointe). Un générateur fournit une
différence de potentiel V' = V. + V,.cos(wt) appliquée entre la pointe et 1’échantillon
créant le mouvement vibratoire grace aux forces électriques. Nous introduisons une force
visqueuse entre la sonde et 1’échantillon, en raison du mouvement vibratoire de I’extrémité
de la pointe pres de la surface. Nous négligeons la rugosité de la pointe et de I’échantillon.

Soit z la position de 'extrémité de la pointe a 'instant ¢, le systeme est régi par I’équation

- |

Echantillon Echantillon

FIGURE 5.6 — Modele mécanique simplifié du microscope a force électrostatique.
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différentielle du deuxieme ordre :

0%z wo 0z

Bl Q 0t+w0( zi) = (F+F)

kN (5.31)

kNm

avec Qg = le facteur de qualité, wg = \/7 la pulsation a la résonance et la diffé-
rence z — z; correspond a la déflexion du microlevier.

L’extrémité de la pointe que nous utilisons est sphérique de rayon R, de plus nous suppo-
sons que la distance z reste inférieure a R, et que la longueur de la pointe est suffisamment

grande pour négliger I'influence de la poutre :

— pour la force visqueuse (équation 5.30) :

6o R2 02
z ot

F,(2) =

— pour la force électrostatique (équation 5.21) :

F(z)= WGO&V2
z

En décomposant la position z = z4 + 24 ou z, est un terme statique et zd un terme

dynamique, I’équation différentielle devient :

v 671a B2 0 (25 + 2q)
Zs + 24 Zs + 24 ot

Pz wy 024 w2 ( R,
TEQ

W—i_Qo 8t +WO(ZS+Zd—ZZ)———

. ) (5.32)

Les forces électrostatiques et visqueuses dépendent de maniere non linéaire en fonction de
la distance entre la pointe et ’échantillon. En premiere approximation, nous considérons

le développement de Taylor autour de la position d’origine :

— a lordre 0 pour la force électrostatique :

R,
F (2) = megV2=2
Zs
— a l'ordre 1 pour la force visqueuse :
67 R2 024
F, = 5
(2) zs Ot

En posant de plus le facteur de qualité modifié @) [114] :

Qo

67I',LL0,R QOWO
1 + zskn

Q_
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L’équation différentielle devient alors :

0%zy  woOzy ) wa meg R V2
“o Oz g —z) = — YT 5.33
6t2+Q8t+w0(2 FasEs) =T (5.33)

Ainsi, en explicitant la différence de potentiel V' = V. — Vppe + V,ecos(wt) dans expres-

sion précédente, nous obtenons les deux équations suivantes :
— une équation relative a la partie statique :

R, 1
ko (25 — 21) = 29 (Vo — Vippe)? + = V2 (5.34)

Zs 2 ac

— une équation différentielle relative a la partie dynamique :

0z woOzy 9 u)g Teg R,

8t2 65 ‘l— wOZd = - E 2 (‘/dc - VDPC) ‘/G,CCOS(Wt)
w Teolls o (2wt) (5.35)
ez cos(2w .

Cette équation différentielle a pour solution permanente :
zqg = Aycos (Wt — @) + Ag,cos (2wt — ¢ay,) (5.36)
En se placant dans le cas particulier de la résonance, les termes s’explicitent de la fagon

suivante :

— lorsque w = wy :

4 = 2me0RsQo |Viae — Vpro| Vae
© knzs + 67 R2Qowo

(5.37)

— lorsque w = %2 :
. 27T60RSQ0V;2C
 2knzg + 1270 R2Qowy

La suite du chapitre est consacrée aux mesures expérimentales des forces électriques et de

A2w

(5.38)

la valeur de la DPC par un microscope électrostatique. Nous commencerons tout naturel-
lement par présenter ’architecture et le fonctionnement de celui-ci avant de caractériser
les forces électrostatiques et de comparer les résultats avec le modele qui vient d’étre
exposé. Ensuite, nous verrons des mesures sur les parametres influengant la valeur de la

DPC afin de déterminer les conditions de mesures optimales pour la mesure de la DPC.
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Nous finirons par analyser les mesures de I'influence de la température sur la DPC.

5.5 Le microscope a force électrostatique (EFM)

5.5.1 Présentation du microscope

Le montage expérimental du microscope (voir la figure 5.7) est basé sur le principe
d’'un EFM. La sonde est placée sur un support fixe. L’échantillon est placé en vis a
vis sur une table de translation de type F600 de Physik Instrument (PI) qui utilise un
actionneur piézo-électrique linéaire (PIEZO WALK) permettant des déplacements selon
les 3 axes (x,y,z) avec deux modes de fonctionnement. Le premier est le mode normal
qui autorise une course totale de 6 mm avec une résolution de 100 nm, le deuxieme est
le mode de super résolution qui permet une course totale de 600 um avec une résolution
de 10 nm. Un générateur de fonction applique une tension alternative et continue entre
la pointe et I’échantillon et crée ainsi la vibration de celle-ci. L’amplitude de vibration
est mesurée par un interférometre optique hétérodyne a haute résolution présenté dans la
suite de ce chapitre. Nous obtenons ainsi I’amplitude de vibration de la poutre et donc
une quantification de la partie dynamique de la force électrostatique. Nous pouvons donc
obtenir une valeur quantitative de la DPC a partir de ce dispositif. Tous les appareils
sont commandés par leur liaison GPIB et la programmation est réalisée en langage Visual
Basic.

5.5.2 Sonde optique interférometrique hétérodyne

L’interférométrie optique est une technique connue et employée couramment pour dé-
tecter les variations d’amplitudes de surfaces vibrantes. Au sein de 1’équipe, P. Vairac et
B. Cretin ont développé un interférometre optique hétérodyne original [115] [116] [117] ca-
pable de quantifier de maniere absolue les amplitudes de vibrations. Le choix d’un systeme
de mesure hétérodyne, qui consiste a introduire un décalage en fréquence par opposition
au systeme homodyne est apparu comme la solution la plus intéressante, sachant que la
technique d’hétérodynage présente les avantages suivants :

— une insensibilité a la lumiere ambiante

— une réponse linéaire de l'interférometre contrairement aux systemes homodynes

— une détection de phase qui s’affranchit des fluctuations d’intensité

— une méthode qui donne le signe de la vitesse de déplacement
L’originalité de l'interférometre proposé par P. Vairac et B. Cretin est 'utilisation du
miroir avant du laser qui a pour avantage de simplifier le réglage de I'alignement de la

sonde. La figure 5.8 schématise la configuration expérimentale de cette sonde.
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FIGURE 5.7 — Schématisation du microscope a force électrostatique expérimental.

Les caractéristiques principales de la sonde sont une amplitude de vibration maximale
détectable en régime linéaire de 1'ordre de 20 nm pour A = 633 nm, une sensibilité de
0,8 mV/ A, et une résolution ultime de l'ordre de 10-5A /v/Hz. Ce montage nous permet
ainsi de réaliser des mesures de la composante dynamique de la force électrostatique. Nous
présentons dans la suite de ce chapitre, des mesures de 'influence des parametres suivants
sur la fréquence de résonance, I'amplitude de vibration et la valeur de la DPC :

— la distance pointe/échantillon z
— la tension alternative appliquée V.
— la tension continue appliquée V.

— la température de 1’échantillon T'

5.6 Mesures de caractérisation de la résonance

Afin de profiter au maximum de I'amplification de I'amplitude de vibration de la
poutre a sa résonance, chaque mesure est réalisée a la fréquence wy. La vibration est
réalisée en appliquant une tension sinusoidale a la fréquence “> ou n est 'lharmonique de la
force électrostatique a mesurer. L’amplitude engendrée par I’harmonique n est enregistrée

par le détecteur synchrone a la fréquence nwy. Nous nous intéressons dans ce manuscrit
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Lame Cellule
demi-onde de Bragg

Lame Cube
quart-d’onde polariseur
Iaser (f,)
Photodétecteur
v(i:)?j:;t IAm-cos(mt)

o P Amplitude
| Détecteur ——m—»
synchrone | Phase ;

Reference o

FIGURE 5.8 — Schématisation de la sonde interférometrique otpique hétérodyne.

seulement aux deux premiers harmoniques, I’harmonique 1 pour la mesure de la DPC et
’harmonique 2 pour le controle de la distance pointe/échantillon. Ce protocole de mesure
suppose que la fréquence du premier mode de résonance de la poutre est connue ainsi que
ses variations en fonction des différents parametres expérimentaux. Nous présentons ici
les mesures de la résonance d’'une poutre de silicium avec une pointe de silicium a son

extrémité. La figure 5.9 rappelle les dimensions de cette sonde.

5.6.1 Fréquence de résonance du premier mode de la poutre

La fréquence du premier mode de résonance de la poutre est obtenue en mesurant
I’amplitude de vibration de la poutre en fonction de la fréquence d’excitation. Des mesures
de I'amplitude et de la phase de vibration de la sonde sont réalisées pour des excitations
par les composantes de la force électrostatique a w et 2w.

Une mesure de I'amplitude de résonance pour une excitation a w est représentée sur la
figure 5.10 et la phase associée sur la figure 5.11. Les conditions expérimentales sont les
suivantes :

— la distance pointe/échantillon est de 1 pym

— la température ambiante est de 24 "C
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FI1GURE 5.9 — Dimensions d'une poutre de silicium avec une pointe formée a son extrémité.
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F1GURE 5.10 — Evolution de l'amplitude de vibration de la poutre en fonction de la
fréquence d’excitation électrostatique w.
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FIGURE 5.11 — Evolution de la phase de vibration de la poutre en fonction de la fréquence
d’excitation électrostatique w.

Nous déduisons que la fréquence de résonance du premier mode de vibration de la poutre
est fo = 7744.1 Hz et que son facteur de qualité @)y définie par Qg = g—‘} (avec Af la
bande passante correspondant a 0.707 de 'amplitude maximum) est de I'ordre de 670.
De meéme, I’évolution de I'amplitude et de la phase en fonction de la fréquence pour
une excitation par le terme a 2w. L’excitation se fait donc autour de < et le détecteur
synchrone mesure a 2w. Les conditions expérimentales sont les mémes que pour mesures
précédentes a part que la tension est nulle : V. = 0. La figure 5.12 montre le résultat de
ces mesures.

La fréquence de résonance et le facteur de qualité obtenus pour une excitation par le
terme de la force électrostatique a 2w sont équivalents a ceux obtenus pour une excitation
par le terme de la force électrostatique a w.

Nous présentons, dans la suite de ce paragraphe, 'influence de la distance entre la pointe
et I’échantillon, de la tension V. et de la température sur la fréquence de résonance de la
poutre et son facteur de qualité. Ces mesures sont effectuées par une excitation proche de
% c’est a dire par le terme de la force électrostatique a 2w afin que la valeur de la DPC

ne modifie pas les conditions d’excitation expérimentales.
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0.6 80
E 60
.05
<£ 40
c 3
£ 04 < 20
S 5 0
2 2
3] 0.3 []
- U <= -20
g o
2 -40
g_ 0.2
< -60
03%365 3870 3875 3880 _%%65 3870 3875 3880
Fréquence d’excitation (Hz) Fréquence d’excitation (Hz)
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FIGURE 5.12 — Résonance du premier mode de la poutre pour une excitation électrosta-
tique a .

5.6.2 Fréquence de résonance en fonction de la distance entre

la pointe et I’échantillon

Nous cherchons a quantifier l'effet de la distance entre l'extrémité de la pointe et
I’échantillon sur la valeur de la fréquence de résonance. Pour cela, nous mesurons la
variation de I'amplitude en fonction de la fréquence d’excitation pour des distances z
allant de 200 nm a 5 pum. Les résultats de ces mesures sont rapportés sur la figure 5.13.

La figure 5.13(b) montre clairement que pour des distances allant de 200 nm a 5 pm, la
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(a) Evolution de amplitude de vibration en fonction (b) Evolution de la phase de vibration en fonction
de la fréquence d’excitation pour plusieurs distances de la fréquence d’excitation pour plusieurs distances
pointe/échantillon. pointe/échantillon.

FIGURE 5.13 — Evolution de la fréquence de résonance en fonction de la distance
pointe/échantillon.

distance entre I'extrémité de la pointe et ’échantillon n’a aucune influence apparente sur
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la fréquence de résonance de la poutre. De plus, le coefficient de qualité reste constant
pour chacune des mesures, ce qui suggere que la force visqueuse qui s’applique sur la

poutre et la pointe a une influence constante sur cette gamme de distance.

5.6.3 Fréquence de résonance en fonction de la tension V.

Nous vérifions maintenant 'influence de la tension d’alimentation continue V. sur la
fréquence de résonance. Pour cela, nous mesurons la variation de 'amplitude et de la
phase en fonction de la fréquence d’excitation sans excitation continue et en présence
d’une tension V. = 2V et V,. = —2V. La distance pointe/échantillon est maintenue a
500 nm. Les résultats de ces mesures sont présentés sur la figure 5.14.

De méme que pour la distance pointe/échantillon, la figure 5.14 (b) montre clairement que

0.8 : 160
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g ..V, =0V 140r
~. 0.7 dc |
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< " Vde 120r
s &
7 06 < 100"
5 °
>
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g 40r
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Fréquence d’excitation (Hz) Fréquence d’excitation (Hz)

(a) Evolution de amplitude de vibration en fonction (b) Evolution de la phase de vibration en fonction de
de la fréquence d’excitation pour plusieurs tensions la fréquence d’excitation pour plusieurs tensions V.
Vie.

FIGURE 5.14 — Evolution de la fréquence de résonance pour plusieurs tensions Vj..

la fréquence de résonance de la poutre est, dans ces conditions de mesure, indépendante

de la valeur de la tension continue appliquée entre la sonde et 1’échantillon.

5.6.4 Fréquence de résonance en fonction de la température de

I’échantillon

Nous mesurons ici l'influence de la température de 1’échantillon sur la valeur de la
fréquence de résonance. La distance pointe/échantillon est maintenue a 500 nm, la tension
d’alimentation est V,. = 4 Vpp et V4. = 0 V. La figure 5.15 présente ’évolution de
I’amplitude et de la phase de vibration en fonction de la fréquence d’excitation pour
différentes valeurs de la température de surface de 1’échantillon.

Les mesures reportées sur la figure 5.15 montre que la fréquence de résonance de la
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FIGURE 5.15 — Mesure de la vibration de la poutre en fonction de la fréquence d’excitation
pour différentes températures.

poutre varie de fagon non négligeable avec la température de ’échantillon. Cette variation
est reportée sur la figure 5.16 et I’évolution du coefficient de qualité sur la figure 5.17.

Ces mesures nous montrent qu’une augmentation de la température a pour effet de
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FIGURE 5.16 — Evolution de la fréquence de résonance en fonction de la température.

diminuer d’une part la fréquence de résonance et d’autre part le coefficient de qualité. La

variation de la fréquence de résonance, de 'ordre de 0.05 Hz/K pour cette configuration
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FIGURE 5.17 — Evolution du coefficient de qualité de la résonance en fonction de la tem-
pérature.

expérimentale particuliere, est une conséquence de la dilatation mécanique de la poutre
et de la variation de la viscosité de 'air. En ce qui concerne le coefficient de qualité, sa
diminution de 'ordre de 0.5 K1 s’explique par ’augmentation de la viscosité de I'air qui a
pour conséquence d’augmenter la force visqueuse sur la poutre. L’écart mesuré est proche
de celui calculé pour une variation de viscosité de ’air définie par la loi de Sutherland. En
conclusion, la variation de la résonance étant non négligeable dans notre cas de figure, il
faut obligatoirement en tenir compte pour 'asservissement de la distance entre la pointe
et I’échantillon.

5.7 Mesures de caractérisation de 'amplitude de vi-

bration

L’amplitude de vibration dépend de différents parametres comme la distance entre
la pointe et 1’échantillon, la tension dynamique V. et la tension continue V.. Nous me-
surons 1’évolution de 'amplitude d’une poutre de silicium avec une pointe formée a son
extrémité en fonction de ces parametres pour les comparer aux théories établies au début
de ce chapitre. Nous nous intéressons d’abord a ’excitation par le terme 2w de la force

électrostatique avant ’excitation par la composante fondamentale.
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5.7.1 Excitation par le terme a 2w

Le terme de la force électrostatique a 2w est généralement utilisé en EFM pour contro-
ler la distance pointe/échantillon en asservissant la valeur de 'amplitude As, dont 'ex-
pression, définie par I’équation 5.38, est :

27’(’60 RS Q(] V;?c

Ay, =
2 kv zs + 127 e R2Qowo

Nous mesurons la dépendance de I'amplitude aux différents parametres expérimentaux.

5.7.1.1 Amplitude A,, en fonction de V.

L’équation 5.38 prédit une dépendance quadratique de 'amplitude de vibration avec
la valeur de la tension d’alimentation dynamique V,.. La figure 5.18 montre une mesure
de I’évolution de I'amplitude en fonction de V..

Les mesures sont approximées par une courbe quadratique avec un coefficient de corréla-
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FI1GURE 5.18 — Evolution de I'amplitude de vibration A, en fonction de V..

tion de 0.999 ce qui suit exactement la dépendance théorique de I'amplitude en fonction
de V..

166



5.7 Mesures de caractérisation de I’'amplitude de vibration

5.7.1.2 Amplitude A,, en fonction de V.

Le modele théorique ne prédit aucune influence de la tension continue sur le terme en

2w, ce qui se vérifie par la mesure reportée sur la figure 5.19.
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FIGURE 5.19 — Evolution de 'amplitude de vibration A, en fonction de V..

5.7.1.3 Amplitude A,, en fonction de la distance pointe/échantillon

La distance entre 'extrémité de la pointe et I’échantillon est un parametre tres influent
sur 'amplitude de vibration. Nous mesurons cette dépendance dans le cas d’une sonde
avec une pointe de silicium formée a son extrémité, le résultat de cette mesure est reporté
sur la figure 5.20.

Nous remarquons que 1’évolution de I'amplitude en fonction de la distance suit une
loi "puissance” avec un facteur de -0.6 pour la pointe de silicium. La théorie élaborée
précédemment prédit une dépendance de celle-ci avec un facteur de -1 comme indiqué par
I’équation 5.38. Le modele théorique définissant ce facteur repose sur les deux hypotheses
suivantes :

— la distance pointe/échantillon est inférieure au rayon terminal de la pointe z << Rj

— la force électrostatique générée entre la poutre et I’échantillon est négligeable devant

celle générée par la pointe
Dans le cas des pointes en silicium, le rayon terminal de la pointe étant inférieur a 2 pm,

la premiere hypothese n’est plus vérifiée. De plus, la longueur de la pointe étant de I'ordre
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FIGURE 5.20 — Evolution de I'amplitude de vibration A, en fonction de la distance
pointe/échantillon pour une pointe en silicium.

de 160 pm, il se peut que la force électrostatique entre la poutre et ’échantillon ne soit pas
négligeable et influe sur 'amplitude de vibration. Ce modele n’est donc pas correctement
adapté pour décrire le comportement de la force électrostatique de la pointe de silicium.
La mesure de la dépendance de I'amplitude de vibration en fonction de la distance a aussi
été réalisée avec une pointe de constantan de 700 ym de longueur dont le rayon terminal
est de 'ordre de 20 um. Cette mesure est reportée sur la figure 5.21.

Les dimensions de la pointe en constantan nous place dans de conditions expérimentales
beaucoup plus proches des hypotheses définies pour le calcul théorique qui devient alors
un tres bon modele pour la prédiction du comportement de I'amplitude de vibration en

fonction de la distance pointe/échantillon sur la plage 0 - 2 um.

5.7.2 Excitation par le terme en w

Le terme de la force électrostatique en w est utilisé en KFM pour mesurer la DPC, la

valeur de 'amplitude A, est définie par 1’équation 5.37 :

_ 27T60R5Q0 |Vdc - VDPC| Vac

A,
knzs + 6m e R2Qowo
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FIGURE 5.21 — Evolution de I'amplitude de vibration A,, en fonction de la distance
pointe/échantillon pour une pointe en constantan.

Nous présentons ici les mesures de 'influence des différents parametres sur 'amplitude de

vibration afin comparer le comportement expérimental a celui défini théoriquement.

5.7.2.1 Amplitude A, en fonction de V.

La fonction précédente définit une dépendance linéaire de I’amplitude A,, en fonction de
la tension dynamique d’excitation. Nous vérifions ce comportement par une mesure entre
une pointe de silicium et 1’échantillon reportée sur la figure 5.22. La mesure s’approxime

bien par une droite avec un coefficient de corrélation de 0.999.

5.7.2.2 Amplitude A, en fonction de V.

Contrairement a A, qui ne dépend pas de la tension continue, ’expression de A,
(équation 5.37) suppose que 'amplitude A, dépend linéairement de la tension continue
et s’annule lorsque celle-ci est 'opposé de la DPC. Nous vérifions cette relation par une
mesure repportée sur la figure 5.23. La dépendance de 'amplitude A, apparait clairement
sur la figure 5.23 (a), nous obtenons bien deux segments de droite se rejoignant sur I’axe des
abscisses. Ce point de jonction représente la DPC existante entre la pointe et 1’échantillon
valant pour cette mesure 100 mV. La figure 5.23 (b) montre le saut de phase de 180"
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FIGURE 5.23 — Evolution de la vibration de la poutre par le terme en w en fonction de la
tension V..

généré par le point d’inversion. Ce type de mesure est une fagon classique de mesurer la
DPC par KFM.
5.7.2.3 Amplitude A, en fonction de la distance pointe/échantillon

De méme que I'amplitude A,,, la dépendance de 'amplitude A, en fonction de la

distance pointe/échantillon est supposée étre en z~! si les hypotheses du modele sont
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vérifiées. La figure 5.24 montre la mesure entre une pointe de silicium et 1’échantillon. La
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FIGURE 5.24 — Evolution de I'amplitude de vibration A, en fonction de la distance
pointe/échantillon pour une pointe en silicium.

dépendance de A, en fonction de la distance pointe/échantillon est approximée en 27!

pour la pointe en silicium. Ce comportement est différent de celui mesuré sur la figure
5.20 pourtant en comparant les équations théoriques 5.38 et 5.37, il devrait étre le méme.
Cette remarque nous incite a penser qu’'un autre terme de 'amplitude A, dépend aussi
de z. D’apres ’ensemble des mesures précédentes, le seul terme pouvant étre influencé par
la distance pointe/échantillon est la valeur de la DPC. C’est ce que nous vérifions dans la

suite de ce chapitre.

5.8 Conclusions des caractérisations de 'EFM

Nous avons mis en place un montage expérimental basé sur le principe d'un micro-
scope électrostatique afin de mesurer la DPC. Les mesures par forces électrostatiques
sont sujettes a de nombreux parametres environnementaux comme la distance, la tension
d’alimentation, la fréquence de résonance, etc... Ainsi, réaliser des mesures précises et
répétables de la valeur de la DPC nécessite la caractérisation de 'EFM en fonction des
parametres perturbants. C’est dans cette optique que nous avons quantifié le comporte-
ment de la fréquence de résonance et des amplitudes de vibration en fonction de chaque

parametre susceptible d’intéragir. Nous établissons, d’apres le résultat de ces mesures, la
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démarche expérimentale a mettre en place et les différents parametres a controler pour
optimiser la répétabilité des mesures de la DPC. Concretement, I’étude de la fréquence de
résonance a établi sa dépendance a la température (voir figure 5.16). Il faut ainsi réajuster
la fréquence d’excitation w pour toute nouvelle mesure a une température différente de
I’ambiante afin de toujours réaliser des mesures a la fréquence de résonance de la sonde.
Les mesures ont aussi montré que la distance entre I'extrémité de la pointe et 1’échantillon
est un parametre tres influent sur 'amplitude. Pour réaliser des mesures les plus répé-
tables possible, nous décidons de les réaliser avec une distance supérieure a 1 um pour
minimiser 'effet des fluctuations de positionnement. La distance sera controlée et ajustée

avant chaque nouvelle mesure.

5.9 La mesure de la DPC

5.9.1 Les méthodes de mesure

Plusieurs méthodes sont possibles pour obtenir la valeur de la DPC. La premiere est la
méthode dite de Kelvin, elle consiste a détecter le minimum de A, lors d’un balayage de
Vie. Cette méthode fournit une valeur quantitative de la DPC tout en étant peu sensible
a la valeur des amplitudes de vibration. Une deuxieme technique utilise la boucle de
rétroaction pour conserver la force électrostatique du second harmonique constante. Dans
ces conditions, le gradient de capacité est constant, de ce fait les variations de 'amplitude
A, dépendent uniquement des variations de la DPC. Avec cette technique, nous obtenons
une mesure relative de la différence de potentiel de contact [107]. Une troisieme méthode
consiste a acquérir simultanément les images des forces électrostatiques pour le mode
fondamental et le second harmonique sans boucle de rétroaction [118]. Nous obtenons
une valeur absolue de la différence de potentiel en effectuant le rapport des amplitudes du
mode fondamental sur le second harmonique. Cette méthode a I’avantage de ne pas utiliser
de boucle de rétroaction, ce qui permet une acquisition beaucoup plus rapide. La méthode
que nous avons choisie est celle de Kelvin parce qu’elle est beaucoup moins dépendante de
la valeur de I'amplitude de vibration qui peut étre perturbée par de nombreux parametres.
De plus, R. Rousier a montré lors de ses travaux de these [113] une méthode plus rapide de
I’acquisition de la valeur de la DPC par variation de la tension continue. Cette méthode
consiste a mesurer 'amplitude de vibration A,; et A,s pour deux valeurs de la tension
continue Vg1 et Vg de part et d’autre de la valeur de la DPC. En prenant 'opposé

de I'une des amplitudes mesurées, la droite passant par ces deux points coupe 'axe des
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abcisses a la valeur de la DPC. Ainsi la DPC vaut :

- Awl‘/dCZ + Aw2‘/dcl
Vppce = A, T A, (5.39)

Avant de nous intéresser a la dépendance de la DPC en fonction de la température, nous

vérifions le comportement de celle-ci en fonction de la distance z.

5.9.2 La DPC en fonction de la distance entre la pointe et

I’échantillon

Nous mesurons 1’évolution de la DPC en fonction de la distance pointe/échantillon
entre une pointe de silicium et une couche de chrome. La tension dynamique d’excitation
est de 4 Vpp. L’ensemble du dispositif expérimental est a la température ambiante, 24 “C.
La figure 5.25 montre le résultat des mesures.

Cette mesure montre que la DPC peut étre fortement perturbée par la distance entre
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FIGURE 5.25 — Evolution de la DPC en fonction de la distance pointe/échantillon pour
une pointe en silicium.

la pointe et I’échantillon. Cette dépendance s’explique par une inhomogénéité du travail
d’extraction de la pointe et de I’échantillon. Dans le cas de grandes distances, la zone de
I’échantillon en intéraction avec la pointe est plus étendue de méme qu’une plus grande

surface de la pointe agit sur ’échantillon. Le travail de sortie de la pointe et de ’échantillon
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ne sont pas homogenes en raison des impuretés de surface, de la couche superficielle ou
bien simplement des différences de structure du dépot. Ainsi, a grande distance, il y a un
effet de moyenne de la valeur de la DPC. A contrario, ces inhomogénéités tres localisées
impliquent qu’a tres courte distance la variation de la DPC peut étre importante. Nous
concluons donc que pour réaliser des mesures de DPC a courte distance (< a 10 pm) il

faut impérativement controler précisément la distance entre la pointe et I’échantillon.

5.10 La DPC en fonction de la température

En vue de I'utilisation du KFM comme un instrument de mesure de la température
locale, nous souhaitons quantifier la dépendance de la DPC en fonction de la température.
L’étude précédente des parametres influant sur la vibration de la poutre par forces électro-
statiques nous permet maintenant de pouvoir réaliser des mesures de DPC en controlant
tous les facteurs de perturbations mécaniques. Le protocole expérimental défini pour la
mesure de la DPC en fonction de la température tient compte des résultats des mesures
précédentes. Ainsi, chaque point de mesure est réalisé en prenant soin de respecter la

démarche suivante :

la mesure est réalisée apres attente du temps de thermalisation de I’échantillon

la distance pointe/échantillon est controlée par une courbe d’approche avant chaque

mesure afin de compenser la dilatation thermique de ’échantillon et de son support

lorsque la pointe est en position, la fréquence de résonance est mesurée et appliquée
au générateur
— la mesure est réalisée pour plusieurs distances entre la pointe et I’échantillon

Cette démarche de mesure est appliquée pour la mesure de la DPC entre une pointe de
silicium et une piste de chrome de 50 ym de largeur. La pointe est positionnée au dessus
du centre de la piste. Cette piste est chauffée par une tension continue. Nous mesurons,
pour chaque température, la DPC pour une distance allant de 100 nm a 5 um. Le résultat
d’une de ces mesures est présenté sur la figure 5.26.

Cette figure montre d’une part que la variation de la DPC en fonction de la distance
semble peu répétable pour des distances inférieurs a 1 pm mais que pour des distances
supérieurs ou égales a 1 um, la dépendance de la DPC en fonction de la distance semble
répétable et indépendante de la température de ’échantillon. D’autre part, ces courbes
montrent une dépendance tres nette de la DPC en fonction de la température. Nous
excluons les distances inférieures a 1 pm pour lesquelles les mesures ne sont pas répétables
car trop sensibles au controle de la distance pointe/échantillon et aux variations locales
du potentiel de surface. Ainsi, pour des distances supérieures a 1 pm, nous observons

une augmentation de la valeur de la DPC de l'ordre de 500 mV pour une différence de
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FIGURE 5.26 — Une mesure de l'évolution de la DPC en fonction de la distance
pointe/échantillon et de la température.

température de 124 K ce qui correspond & une sensibilité moyenne de I'ordre de 4 mV.K~!.
Cette mesure est renouvelée plusieurs fois sur différents jours, la figure 5.27 montre la
variation de la DPC en fonction de la température tirée de ces différentes mesures. Les
courbes présentées sont les mesures pour une distance pointe/échantillon de 1 pm.

La figure 5.27 montre qu’il y a des variations supérieures a 100 mV de la valeur de la
DPC pour une méme température correspondant pourtant a des mesures réalisées avec le

méme dispositif expérimental et dans des conditions qui semblent tres semblables.

5.11 Analyse de la mesure de la DPC

Les résultats présentés ici sont les premieres mesures concernant la variation de la DPC
en fonction de la température. Par ces mesures, nous avons mis en évidence que la valeur
de la DPC est fortement liée a la valeur de la température de surface de la sonde et de
I’échantillon. Cette dépendance montre qu’il est envisageable d’utiliser un KFM comme
thermometre. Pourtant, nous avons pu d’ores et déja nous rendre compte des limitations
et des difficultés associées a la mesure de la DPC avec notre systeme expérimental actuel.
La premiere limitation qui apparait sur la figure 5.27 est que la valeur de la DPC n’est

pas répétable méme a la température ambiante. Ces variations sont sans doute dues a
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FIGURE 5.27 — Evolution de la DPC en fonction de la température pour différentes me-
sures.

des parametres expérimentaux que nous ne controlons pas. Le premier parametre que
nous pouvons incriminer est la distance entre I'extrémité de la sonde et I’échantillon. La
valeur de la DPC mesurée semble étre une moyenne de de la valeur de celle-ci sur la zone
d’interaction de ’échantillon intervenant dans la mesure. Cette constatation est aussi vraie
pour le travail de sortie de la pointe. Une courte distance entre la pointe et 1’échantillon
a pour effet de diminuer I'étendue de la zone d’interaction, c’est a dire une meilleure
localisation de la mesure. La mesure gagne alors en résolution spatiale mais elle devient
beaucoup plus sensible aux variations locales de la valeur de la DPC. Ces variations sont
dues, par exemple, a la pollution de la surface a mesurer, aux inhomogénéités de la couche
mince métallique déposée sur I’échantillon ainsi qu’a I’extrémité de la pointe. Il est possible
que d’autres phénomenes interviennent aussi dans la valeur de la DPC comme la couche
d’eau superficielle, I’humidité de ’air ambiante, une précharge électrostatique, etc...

La seconde constatation apportée par la figure 5.27 est que la variation de la valeur
de la DPC en fonction de la température n’est pas parfaitement répétable malgrés des
conditions de mesure qui semblent relativement proches. Par contre, ces résultats n’ont
pas été obtenus le méme jour (campagne de mesure de 3 jours), ceci pourrait expliquer
en partie la dispersion observée.

La figure 5.28 montre deux mesures successives de la valeur de la DPC en fonction de
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FIGURE 5.28 — Evolution de la DPC en fonction de la température pour deux mesures
successives.

la température de I’échantillon pour une distance de 1 pm. Nous nous apercevons sur ces
courbes que la sensibilité moyenne avant 100 “C est de l'ordre de 4 mV /K et que cette
sensibilité n’est plus que de 1 mV /K apres 150°C. Nous pouvons estimer que cette variation
de sensibilité est due aux changements de composistion de la surface de I’échantillon. En
effet, avant 100 °“C, la présence d’une couche d’eau superficielle ainsi que des particules
de pollution influent sur la valeur de la DPC. Au dela de 100 “C, nous pouvons estimer
que la couche d’eau s’est évaporée en éliminant une partie de la pollution et ainsi la
DPC mesurée est plus représentative des matériaux constituants la pointe et I’échantillon.
Malgré cette dispersion sur les résultats, l'ordre de grandeur de la variation de la DPC
avec la température est comparable avec les résultats récents de I’équipe américaine de
W. P. King [63]. Ces résultats sont aussi du méme ordre de grandeur que ceux présentés
par M. Nonnenmacher et H. K. Wickramasinghe [62] dont les mesures sont réalisées a
une distance pointe/échantillon de 100 pum. Les phénomenes perturbants que nous venons
d’expliciter et que nous ne controlons pas dans les conditions expérimentales actuelles sont
surement tres actifs dans cette non répétabilité mais nos expériences ne nous permettent

pas pour le moment d’incriminer un phénomene en particulier.
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Conclusions et perspectives

La mesure locale de température de surface se révele étre aujourd’hui un enjeu majeur
dans le développement des microtechniques et des nanotechnologies, tant la température
joue un role prépondérant dans la limitation de la miniaturisation des dispositifs actifs. Les
nouvelles exigences de caractérisation thermique en terme de résolution spatiale, temps de
réponse et de faible intrusivité ont poussé le développement de la microscopie thermique
a sonde locale. Par essence, il n’est pas possible d’obtenir une mesure directe de la valeur
de la température ; seul son effet sur un phénomene physique est mesurable. La tempéra-
ture agit sur la plupart des parametres physiques (mécaniques, optiques et électriques) et

donne ainsi un large évantail de techniques utilisables pour la quantifier.

L’état de 'art réalisé dans le premier chapitre liste, de maniere non exhaustive, les
travaux de recherche publiés sur la microscopie thermique. Nous avons vu que ces tech-
niques pouvaient étre classées selon qu’elles fonctionnent en champ lointain ou bien en
champ proche. La mesure thermique en champ lointain a pour avantage d’étre en général
non intrusive mais elle souffre d’une limitation de la résolution spatiale. A contrario, la
mesure en champ proche offre une résolution spatiale bien meilleure mais elle engendre
par la présence de la sonde de mesure une perturbation de la valeur a mesurer. La mul-
tiplicité des principes physiques permettant la mesure de la température de surface laisse
entrevoir des techniques encore peu ou bien non explorées. Les travaux entrepris dans
le cadre de cette these ont été consacrés principalement a I’étude expérimentale de deux
principes thermoélectriques de mesure locale de température de surface : le thermocouple

intrinseque et la mesure d’énergie de surface.

La mesure de température se heurte a un probleme récurrent qui est la nécessité de
posséder des échantillons étalonnés thermiquement. Nous avons consacré le second cha-
pitre a la conception d’échantillons destinés a la réalisation de mesures thermoélectriques.
Apres avoir mené une réflexion sur les besoins particuliers imposés par les deux principes
de mesures que nous souhaitions étudier, nous avons défini deux architectures spécifiques

d’échantillons. Les caractéristiques communes a chacun d’eux sont :
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— la présence en surface d’une couche métallique isolée électriquement du reste du
substrat qui correspond a I’élément thermosensible
— une résistance chauffante afin de modifier la température localement

— une zone de référence asservie par un module Peltier & une température choisit

Nous avons présenté les résultats des mesures de 1’étalonnage du temps de thermalisa-
tion, de la réponse a une excitation continue et du profil thermique pour chacun des
échantillons. Grace a ces travaux, nous disposons maintenant en notre possession deux
types d’échantillons étalons concus et réalisés spécialement pour l'investigation des me-

sures thermoélectriques.

Nous avons rappelé, dans le troisieme chapitre, les lois de bases régissant le comporte-
ment des thermocouples. En s’inspirant de I'architecture couramment employée en AFM
pour les mesures a sonde locale ainsi que 'expérience acquise au sein de notre équipe de
recherche, nous avons fait le choix de baser la conception de nos sondes sur une poutre
de silicium. Nous avons alors explicité différents modeles du contact mécanique entre nos
sondes et la surface de I’échantillon. En comparant ces différentes théories en fonction
des géométries particulieres de nos sondes et de la force d’appui appliquée entre celle-ci
et I’échantillon, nous avons déduit que le modele de DMT se révelait le mieux adapté
pour modéliser ces intéractions. Par la suite, nous nous sommes inspirés de modeles exis-
tants pour formuler les intéractions thermiques entre les sondes et ’échantillon. Cette
modélisation rend compte du fait que la mesure par une méthode de type contact modifie
inexorablement la température a mesurer. A partir de ce modele, nous avons défini I’erreur
résultant de la mesure par thermocouple classique et celle de la mesure par thermocouple
intrinseque. Une étude paramétrique de I’évolution de cette erreur a été effectuée en fonc-
tion des conductivités thermiques de la sonde et de I’échantillon ainsi qu’en fonction de
la taille du rayon de contact mécanique. Les résultats de cette étude ont montré que
Perreur de mesure est d’autant plus faible que la conductivité thermique de la sonde est
négligeable devant celle de I’échantillon. En revanche, ’étude en fonction de la taille du
contact a démontré que celle-ci doit étre maximale afin de diminuer I'erreur de mesure.
Ce résultat, non réaliste, fait apparaitre les limitations de la modélisation employée. En
effet, le modele repose sur I’hypothese que 1’échantillon est supposé infiniment grand par
rapport a la zone perturbée par la mesure ce qui implique que sa température globale
est constante. Cette hypothese n’est généralement pas vérifiée dans la cadre de mesures
locales sur des micro-dispositifs. Nous pouvons cependant d’ores et déja conclure a la vue
des résultats présentés, que 'erreur de mesure thermique dans le cas du thermocouple
intrinseque reste inférieure a celle de la mesure par thermocouple classique, quellles que

soient les conditions expérimentales. Cette modélisation nous a conforté donc dans I'inté-
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rét du développement de la mesure intrinseque qui semble plus appropriée que celle par

thermocouple soudé classique.

La démarche expérimentale du développement de différents types de sondes pour la me-
sure par thermocouple intrinseque a été présentée au quatrieme chapitre. Tout d’abord,
nous avons vérifié expérimentalement que la mesure thermique a partir d’une jonction
thermocouple créée par le contact entre une sonde et un échantillon se comporte selon
les mémes lois thermoélectriques qu’une jonction soudée. Nous avons ensuite présenté la
conception et les étapes de fabrication d'une sonde constituée d’une pointe métallique,
usinée électrochimiquement, puis collée a la pate d’argent sur une poutre de silicium mé-
tallisée. En choisissant un métal a fort coefficient Seebeck, le constantan par exemple, ces
sondes présentent alors une sensibilité thermique équivalente a celle des meilleurs ther-
mocouples soudés classiques (supérieure a 30 1V /K). Ce type de sonde présente pourtant
deux inconvénients majeurs. Tout d’abord, les conductivités thermiques des métaux sont
généralement importantes (100 W.m~1.K~! en moyenne) ce qui implique que lerreur de
mesure risque d’étre importante. Ensuite, le collage de la pointe sur la poutre avec la pate
d’argent crée une jonction thermocouple parasite dans la chaine de mesure. Les perturba-
tions de la valeur mesurée, engendrées par cette jonction, ne peuvent pas étre supprimées
et sont difficilement quantifiables. En tenant compte de ces remarques, nous avons proposé
une seconde architecture basée sur une pointe de saphir collée a I'extrémité de la poutre
de silicium. L’ensemble est ensuite métallisé par dépot d’une couche mince métallique. Le
saphir présente une conductivité thermique nettement inférieure a celle des métaux (de
lordre de 1 W.m~1.K™1) et le dépot métallique sur I'ensemble de la sonde supprime la
jonction parasite intermédiaire. Un troisieme type a été réalisé. La sonde consiste alors
en une pointe de silicium formée a l'extrémité de la poutre puis recouverte d’'une couche
d’aluminium diffusée par traitement thermique. Malgré la conductivité thermique élevée
du silicium (de l'ordre de 150 W.m™'.K™!), cette architecture semble trés intéressante
parce que le coefficient Seebeck du silicium peut étre de plusieurs centaines de pV/K
suivant le dopage du silicium. L’utilisation d’un semi-conducteur comme sonde de mesure
permet d’augmenter notablement la sensibilité thermique de la sonde.

Les mesures thermiques intrinseques réalisées nous ont montré que la difficulté premiere de
cette technique est 'obtention d’'un contact électrique stable entre 'extrémité de la sonde
et la surface de I’échantillon. Nous avons relevé plusieurs parametres pouvant influer sur
la qualité de ce contact comme 1’état de surface, la propreté des surfaces en contact,
I’accrochage des couches minces, etc... La couche d’oxydation de surface semble étre la
cause principale de la dégradation du contact électrique dans la majorité des mesures

effectuées. La présence de cette couche d’oxyde nécessite une force d’intéraction entre
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la pointe et ’échantillon suffisante au percage de 'oxyde pour l'obtention d’un contact
électrique stable. Il apparait alors plusieurs problemes lors de ’application dune force de
contact. Tout d’abord, cette force est la résultante de la fleche d’une poutre ce qui crée des
contraintes normales et latérales dans la zone de contact. Ces contraintes tendent alors
a la dégradation rapide de la tenue mécanique des couches minces déposées a la surface
de I'échantillon et au niveau de la pointe. De plus, nous avons mesuré par thermogra-
phie I’évolution des perturbations thermiques engendrées par le contact entre la sonde
de mesure et la surface de I’échantillon et nous avons conclu que cette perturbation est
d’autant plus importante que la force d’intéraction est élevée. Ces diverses constatations
nous indiquent que la mesure par thermocouple intrinseque peut étre une solution plus
précise et de meilleure résolution spatiale que celle effectuée par un thermocouple soudé.
Pour autant, la mesure intrinseque souffre de limitations dans la durée de vie des sondes

utilisées et d’une intrusivité importante en comparaison avec les mesures sans contact.

Ce caractere intrusif des mesures par contact nous a mené a débuter, dans le dernier
chapitre, l'investigation de la mesure thermoélectrique sans contact par KFM (Kelvin
Force Microscope). Nous avons rappelé la théorie associée a la mesure de la DPC par
KFM. Ce procédé de mesure est dérivé d’une utilisation particuliere d’un microscope a
forces électrostatiques. La conception et le montage expérimental d’'un microscope de ce
type ont été réalisés. Nous avons alors mesuré expérimentalement le comportement de
différents parametres agissant sur I'amplitude et la phase des forces électrostatiques afin
de les comparer a des modeles théoriques existants. Ces mesures ont été réalisées a 1’aide
d’une sonde optique interférométrique hétérodyne a haute résolution développée au sein
de I'équipe. Les résultats présentés dans ce chapitre montrent en particulier que la varia-
tion de température de ’échantillon influe de maniere non négligeable sur la fréquence de
résonnance du mode fondamental de la poutre dans nos conditions de mesure. Cet effet
est lié d’une part a la dilatation de la poutre et d’autre part a la variation de la force
visqueuse engendrée par l'air sur la poutre. Cette variation de fréquence limite 1'utilisa-
tion de 'asservissement de la distance entre 'extrémité de la pointe et 1’échantillon par
la mesure de 'amplitude de vibration engendrée par le second harmonique de la force
électrostatique. La caractérisation du comportement de notre EFM en fonction des para-
metres expérimentaux sur lesquels nous agissons directement nous a permis de définir un
mode opératoire pour la mesure de la DPC.

Nous avons présenté les premieres mesures de la DPC réalisées avec notre systeme expéri-
mental. Les mesures de ’évolution de la DPC en fonction de la distance entre 'extrémité
de la pointe et I’échantillon ont montré une forte dépendance pour une gamme de distance

allant de quelques centaines de nanometres a plusieurs dizaines de micrometres. Cet effet
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est essentiellement du au fait que la DPC mesurée représente une moyenne des travaux
de sortie des zones en intéraction électrostatique. Celles-ci sont d’autant plus étendues
que la distance est grande. Cet effet implique qu’il est impératif de réaliser la mesure de
la DPC a distance fixe. Nous avons alors présenté une campagne de mesures, réalisée sur
plusieurs jours, de la dépendance de la DPC en fonction de la température. Ces résultats
ont montré, conformément a nos attentes, que la température modifie la valeur de la DPC
avec une sensibilité de I'ordre de 4 mV.K~! sur la plage de température de 20 °C & 170 °C.
Ces premieres mesures nous ont aussi permis de constater la difficulté a réaliser des me-
sures de DPC répétables. Malgré le controle des principaux parametres expérimentaux,
nous n’avons pas obtenu de cohérence dans les mesures de la DPC. Nous pensons que ces
fluctuations sont majoritairement provoquées par la pollution de surface ainsi que par la
couche d’eau superficielle de I’échantillon et de la pointe. De plus, la conduction thermique
et la convection engendrées par l'air environnant la zone de mesure ne nous permettent
pas de connaitre convenablement la différence de température réelle existant entre 'ex-
trémité de la sonde et la surface de ’échantillon. Nous savons alors que le dispositif de
mesure mis en place a ce jour ne nous permet pas d’approfondir les recherches dans ce
domaine.

Les travaux présentés dans ce mémoire sont les premieres étapes expérimentales de
I'investigation de deux nouvelles techniques de mesure locale de température. Les résul-
tats présentés laissent entrevoir de nombreuses perspectives.

Tout d’abord, il serait intéressant de poursuivre le développement de sondes spécifique-
ment dédiées a la mesure intrinseque. Afin de diminuer l'intrusivité des sondes, nous
pouvons imaginer de diminuer la conduction thermique de celle-ci en développant des
poutres en nitrure de silicium ou bien d’autres oxydes. Cette solution impliquerait alors
de déposer une couche mince conductrice le long de la poutre. Cette couche mince pourrait
étre du silicium dopé qui allie un fort coefficient Seebeck et une conduction électrique.
De plus, nous avons vu que les contraintes mécaniques lors du contact entre la pointe et
I’échantillon sont la cause principale de la détérioration des couches minces. Ce probleme
pourrait étre atténué en utilisant les leviers, développés au sein de 1’équipe, dont la forme
particuliere permet une rotation négligeable de 'extrémité de la pointe. Enfin, il est en-
visageable d’étudier la miniaturisation de ce type de sonde puisque leur fabrication fait
appel a des procédés standards des microtechniques.

Nous avons vu certaines limites dans les modélisations des contacts thermiques a petite
échelle. Il serait peut étre plus judicieux de baser le modele sur une hypothese de flux
constant et ainsi prendre en compte une perturbation thermique globale de I’échantillon.

Les modélisations pour les mesures locales se heurtent a la difficulté de les comparer a
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des mesures expérimentales. La configuration de mesure thermique par caméra proposée
dans ce mémoire peux étre un outil tres pertinent pour quantifier les perturbations ther-
miques engendrées par la mesure de type contact. Dans des conditions expérimentales
particulieres, il serait possible de quantifier les différentes résistances thermiques et donc
I’évolution de celles-ci en fonction de la taille du contact ou de la conductivité thermique
par exemple.

Enfin, les mesures de la DPC ont montré les limites du dispositif expérimental existant. La
prochaine étape du développement de cette technique sera de réaliser ce type de mesures
sous atmosphere controlée afin de s’affranchir de la pollution de surface. La mesure sous
vide permettrait de plus un controle de I’écart de température effectif entre la sonde et

I’échantillon en supprimant les transferts thermiques de type : convectif et conductif.
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Résumé

Cette these, au sein du département Micro Nano Sciences et Systemes du laboratoire
FEMTO-ST, s’inscrit dans le développement de la microscopie thermique. Nous avons
proposé d’étudier la mesure locale par thermocouple intrinseque en modes contact et non
contact. L’originalité de ces méthodes est qu’elles font intervenir I’échantillon conducteur
comme 1'un des éléments du couple thermoélectrique. La premiere partie de ces travaux
a consisté a concevoir, réaliser et mesurer des étalons thermiques indispensables au dé-
veloppement d’un principe de mesure thermique. La seconde partie de cette these a été
consacrée a la conception et a la réalisation de sondes locales spécifiquement dédiées a la
mesure par thermocouple intrinseque. Plusieurs architectures différentes ont été proposées
et nous avons montré les résultats de caractérisation obtenus ainsi que les limitations de
cette méthode intrinseque. Enfin, la derniere partie de ces travaux a été dédiée a la mise
en place d’un microscope a forces électrostatiques. Celui-ci permet la quantification de
la Différence de Potentiel de Contact sans contact entre la sonde et ’échantillon de test.
Celui-ci a permis de présenter les premieres mesures de la variation de 1’énergie de surface
en fonction de la température.

Mots clés : Microscopie thermique, Thermocouple, Différence de Potentiel de Contact,

Microscope a Force de Kelvin.
Abstract

This thesis has been carried out at the departement MN2S of the laboratory FEMTO-ST.
It has been devoted to the study of thermal microscopy. We have investigated local mea-
surement methods by intrinsic thermocouple in contact mode and non contact mode. The
originality of these methods is the fact that the conductive device under test acts as an
element of the thermoelectric couple. The first part of this work was to design, implement
and calibrate thermal standards necessary in order to develop a thermal metrology prin-
ciple. The second part of this thesis was dedicated to design and fabricate special probes
to investigate the intrinsic thermocouple method. We have proposed different probe desi-
gns and complete measurement results, as well as the limitations of this intrinsic method.
Eventually, the third part has dealt with assembling an electrostatic force microscope.
This microscope allows the quantification of the Contact Potentiel Difference without
contact between the probe and the device under test. The first experimental results are
described showing the temperature dependance of the surface energy.

Keywords : . Thermal microscopy, Thermocouple, Contact Potentiel Difference, Kelvin

Force Microscope.



