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VERSION ABREGEE

Ce travail a pour but de compléter le développement du spectrometre mécanique local entamé par
F. Oulevey lors de sa theése. Plus précisément, il s’ agit ici de mettre au point la mesure de I’ampli-
tude et du déphasage de la déformation en fonction de la fréquence de la contrainte appliquée. Pa-
rallelement au développement des aspects techniques rendant possible 1'acquisition de tels
spectres, le modele utilisé€ pour I’analyse des quantités mesurées est également modifi€ afin de ren-
dre compte de facon plus réaliste du systeme étudié.

Le spectrometre mécanique local est réalisé a partir d’un microscope a force atomique (AFM) uti-
lisant la méthode de détection optique de la déflexion du levier. La contrainte est appliquée loca-
lement sur I’échantillon a I’aide d’un transducteur fix€ a la base du levier. La bande passante de
I’électronique du microscope ne permettant d’enregistrer les mouvements du levier que pour des
fréquences inférieures au MHz, deux approches différentes ont €t€ suivies pour étendre cette plage
fréquentielle.

La premiere approche exploite la non-linéarité du contact pour réaliser, par mixing mécanique, la
conversion des signaux haute fréquence vers des signaux basse fréquence. Ce travail démontre la
faisabilité de cette approche, ainsi que ses limites, qui tiennent principalement a la difficulté d’ana-
lyser de maniere fiable les résultats obtenus.

La deuxieme approche fait appel a la détection stroboscopique du mouvement du levier. L’inten-
sité¢ du faisceau laser utilisé pour détecter la déflexion du levier est modulée par un signal de fré-
quence proche de celle de la contrainte appliquée. L’amplitude du signal enregistré a la différence
des deux fréquences est alors I'amplitude du mouvement haute fréquence du levier. La gamme fré-
quentielle accessible au moyen de cette méthode n’est limitée que par la bande passante du trans-
ducteur utilisé pour I’excitation.

Le modele permettant de relier les quantités mesurées (amplitude et phase de la déformation) aux
propri€tés mécaniques souhaitées (€lasticité et amortissement) est celui d’une poutre encastrée a
une extrémité, munie d’une pointe attachée en un point quelconque du levier. Cette pointe est en
interaction avec I’échantillon via un ressort et un amortisseur en parallele décrivant I’interaction
normale et deux €léments semblables décrivant I’interaction dans le plan de 1’échantillon.

Combiné a la détection stroboscopique, ce modele permet la détermination quantitative de 1’élas-
ticité d’échantillons durs. De nombreux résultats obtenus sur une large gamme d’échantillons ex-
hibant des propriétés mécaniques trés vari€es sont présentés, et démontrent le bien-fondé de
I"approche stroboscopique qui allie simplicité et efficacité.






THESIS ABSTRACT

This work aims at completing the development of local mechanical spectroscopy as initiated by
F. Oulevey during his thesis. More precisely, the measurement of the amplitude and phase lag of
the strain as a function of the applied stress frequency has to be settled. Parallel to the development
of the technical aspects making such an acquisition possible, the model used to analyze the measu-
red quantities is modified in order to describe the studied system more realistically.

The local mechanical spectrometer is based on an Atomic Force Microscope (AFM) using an op-
tical method to detect the deflection of the lever. The stress is applied locally on the sample by a
transducer fixed at the base of the cantilever. The bandwidth of the microscope’s electronics does
not allow one to detect the cantilever movement at frequencies higher than the MHz. Two different
approaches are followed to overcome this limit.

The first approach exploits the nonlinearity of the contact to down-convert, via mechanical mixing,
the high-frequency signals into low-frequency ones. This work demonstrates the feasibility of this
technique, as well as its limits, mainly due to the difficulty to analyze confidently the obtained re-
sults.

The second approach takes advantage of the stroboscopic detection of the movement of the canti-
lever. The intensity of the laser used to detect the deflection of the cantilever is modulated at a fre-
quency close to the applied stress frequency. The amplitude of the signal recorded at the difference
frequency corresponds then to the high-frequency amplitude of the cantilever movement. The fre-
quency range attainable with this method is only limited by the bandwidth of the transducer provi-
ding the excitation.

The model connecting the measured quantities (strain amplitude and phase lag) to the desired me-
chanical properties (elasticity and damping) consists in a beam clamped at one end, with a tip at-
tached at some point along its length. The tip itself is connected to the sample via a spring and a
dashpot in parallel, representing the normal interaction, and a spring and a dashpot in parallel re-
presenting the interaction in the plane of the sample.

Combined with the stroboscopic detection, this model enables one to quantitatively determine the
elastic modulus of stiff samples. Many results obtained on a wide range of samples exhibiting very
diverse mechanical properties are presented. They demonstrate the validity of the stroboscopic ap-
proach, which combines simplicity of use and efficiency.
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cHAPTREI  INTRODUCTION

Ce chapitre introductif expose 1’état de la technique de mesure locale des propriétés mécaniques
avant le début de ce travail. Les motivations pour une amélioration de cette technique sont présen-
tées, ainsi que les moyens d’y parvenir. Enfin, le plan de ce travail est également exposé.

1. Importance de la technique de spectrométrie mécanique

Le spectrometre mécanique est un outil permettant 1’étude non-destructive des propriétés mécani-
ques d’un matériau donné. Plus précisément, la réponse d’un échantillon soumis a une contrainte
cyclique est mesurée en fonction de la fréquence de la contrainte appliquée, de son amplitude, ou
d’un autre parametre externe (température par exemple). Les mécanismes microscopiques respon-
sables de la déformation macroscopique sont ensuite identifié€s grace a leur signature sur les spec-
tres obtenus (voir annexe-1.4, page 161).

L’importance de la spectrométrie mécanique en physique métallurgique ne se discute plus, en rai-
son des nombreux succes obtenus dans I’explication de la déformation anélastique de matériaux
trés divers, allant des métaux ultra-purs ! aux composites 2, en passant par les alliages 3.

Néanmoins, des lors que le matériau n’est plus homogene, il devient difficile de séparer les contri-
butions des différentes phases présentes. Dans le cas des composites par exemple, il est important
de connaitre a la fois les propriétés mécaniques de chacune des phases, mais €galement des inter-
faces entre celles-ci, afin de pouvoir améliorer les propriétés du matériau complet*. Dans cette op-
tique, le développement d’un spectrometre mécanique local apparait comme une suite logique de
celui du spectrometre mécanique global.

Afin d’accéder aux propriétés mécaniques individuelles des diverses phases, il faut disposer d’un
outil qui permette d’imager la surface de I’échantillon avant et apres la mesure spectrométrique de
facon a pouvoir choisir I’endroit précis oul la mesure va étre faite. Un spectrometre mécanique local
sera donc obligatoirement un microscope en méme temps qu’un spectrometre. Deux modes d’ac-
quisition de données découlent de ceci, la prise d’images a parametres extérieurs constants, et I’ac-
quisition de spectres a position fixée.

La possibilité€ d’imager la surface des échantillons pour différentes valeurs de la température, de la
fréquence d’application de la contrainte, de I’amplitude de celle-ci notamment, permet de vérifier
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I’homogénéité d’une transition de phase par exemple °, et également de relier la structure aux pro-
priét€s mécaniques de 1’échantillon.

2. Comment réaliser une mesure locale?

La technique d’imagerie choisie pour réaliser le spectromeétre mécanique local est basée sur un mi-
croscope a force atomique (AFM). Celui-ci présente principalement deux avantages: d’une part, sa
tres haute résolution permettra 1’étude de phases sub-microniques dans des matériaux multiphasés;
d’ autre part, son principe de fonctionnement, détaillé au chapitre II, rend évident le mode d’appli-
cation de la contrainte localisée sur 1’échantillon, ainsi que la mesure de sa déformation. En con-
trepartie, 1’échelle extrémement réduite du contact (rayon de contact de I’ordre du nanometre)
complique beaucoup I'interprétation des résultats obtenus, et nécessite le recours a une mécanique
du contact microscopique.

3. Buts de ce travail

Instrumentalement, la mise au point du spectrometre mécanique local a été effectuée en deux
temps, avec tout d’abord le développement de la mesure a température variable %, et ensuite de la
mesure a fréquence variable, dans ce travail. L’intégration de ces deux développements dans un
seul appareil compléte la mise au point.

Ainsi, ce rapport présentera, au chapitre I, les différents types de microscopes a champ proche, a
la base du développement du spectrometre mécanique local. Le chapitre Il exposera les principa-
les théories décrivant la mécanique microscopique du contact, qui serviront a I’analyse des spectres
mécaniques locaux. Dans le chapitre IV, le principe de fonctionnement du spectromeétre mécanique
local a température variable et les principaux résultats obtenus grace a celui-ci seront présentés. Le
chapitre V détaillera les deux approches suivies pour mettre au point la mesure a fréquence varia-
ble, et le chapitre VI le modele développé pour décrire la réponse du systéme levier-pointe-échan-
tillon a la contrainte. Le chapitre VII présentera les résultats de spectrométrie et d’imagerie a
fréquence variable obtenus sur une variété d’échantillons, qui seront discutés au chapitre VIII. Fi-
nalement, les conclusions principales de ce travail et les applications futures possibles de la spec-
trométrie mécanique locale seront résumées au chapitre IX.
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CHAPTRET ~ LES MICROSCOPIES A CHAMP

PROCHE

Ce chapitre introduit la notion de champ proche et présente les types de microscope a champ pro-
che les plus courants. Les grandeurs accessibles a la mesure dans chacun des cas seront définies,
ainsi que les avantages et inconvénients respectifs de chacune des méthodes.

1. Généralités

Le chercheur désirant obtenir une image de la surface de son échantillon dispose aujourd’hui d’une
palette de microscopies trés large. La plus simple et la plus rapide reste la microscopie optique,
mais elle est limitée par sa résolution latérale, de 1’ordre de 500 nm au mieux. Ceci est li€ a 1a limite
de diffraction, qui veut qu’il soit impossible de sé€parer deux objets distants de moins d’une lon-
gueur d’onde du rayonnement utilis€é pour I’observation. Des lors qu’une résolution latérale
meilleure que 500 nm est nécessaire, les techniques de microscopies sont lourdes (microscopie
électronique a transmission, a balayage,...) et requiérent une préparation spécifique de I'échan-
tillon.

Les microscopies a champ proche permettent d’augmenter la résolution, sans nécessiter une pré-
paration aussi longue des échantillons que pour la microscopie €lectronique. L’ augmentation de la
résolution, au-dela de la limite de diffraction, provient de la diminution drastique de la taille de la
sonde. Le facteur limitant la résolution devient non plus la longueur d’onde du rayonnement, mais
bien le diametre de la sonde. Cet effet de super-résolution a déja été proposé théoriquement pour
le microscope optique en 19287, mais sa réalisation pratique n’est effective que depuis le début des
années 703, Depuis une vingtaine d’années, la famille des microscopes a champ proche a réelle-
ment pris son essor avec le développement d’un grand nombre de microscopes différents tant dans
leur mode de fonctionnement que dans les propriétés accessibles a chacun d’eux. Les principaux
membres de cette famille sont présentés aux paragraphes suivants.
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II

2. Le microscope a effet tunnel

En 1981, des chercheurs du laboratoire IBM de Riischlikon annoncerent la mise au point d’un nou-
veau microscope dont la résolution est suffisante pour imager directement les atomes d’une
surface * 1, Ce microscope fonctionne sur un principe connu et prédit depuis le début du siécle par
la mécanique quantique, I’effet tunnel 1.

Dans une vision classique du monde, un €lectron se trouvant dans un puits de potentiel ne pourra
en sortir que si on lui fournit une énergie suffisante pour vaincre la barriere de potentiel. Cette éner-
gie peut étre d’origine thermique, mécanique, électrique... mais doit nécessairement valoir au
moins la valeur de la barriére de potentiel.

Dans la vision quantique, un €lectron piégé dans un puits de potentiel a une probabilité¢ non-nulle
d’en sortir, quelle que soit son €nergie. Cette particularité est due a la nature double, a la fois on-
dulatoire et particulaire de 1’électron. Les chercheurs d’IBM ont utilis€ cette propriété des €lectrons
pour mettre au point leur microscope. Celui-ci consiste simplement en une pointe trés effilée
(rayon de courbure de I’ordre de 10 nm) que I’on approche de la surface de 1’échantillon, jusqu’a
ce que des €lectrons de la pointe "tunnellent” a travers I’espace séparant la pointe de I’échantillon,
ou vice-versa. Il faut en effet considérer le milieu séparant la pointe de I’échantillon comme une
barriére de potentiel entre les niveaux de conduction des deux matériaux en présence (figure 1I-1).
Dans le cas simplifié ou les niveaux de Fermi de I’échantillon et de 1a pointe sont égaux, le nombre
d’électrons passant de la pointe a I’échantillon est égal au nombre d’€électrons effectuant le saut op-
posé. Il n’y a donc pas de courant tunnel résultant. Celui-ci n’apparait qu’en présence d’une tension
appliquée, qui a pour effet d’augmenter la probabilit€ de tunneler dans un sens par rapport a 1’autre.

Vide Vide

.

Pointe

Echantillon
%] Pointe

Eg ‘ AN

z=0 z=s z=0 z=s

Figurell-1: Mod¢le uni-dimensionnel de jonction tunnel. Lorsque deux conducteurs sont en présence 'un
de l'autre, séparés d'une distance de I’ordre de I’A, des électrons peuvent tunneler d’un conducteur a 1’autre.
Si les niveaux de Fermi (Eg) des deux matériaux sont €gaux, et qu’aucune tension V n’est appliquée sur la jonc-
tion, alors le courant total est nul. En présence d’une tension appliquée (V<<@), il apparait un courant total non
nul.

La tres forte dépendance du courant tunnel en fonction de la distance pointe-surface (figure II-2)
en fait un parametre idéal pour I'imagerie. En effet, le courant tunnel décroit d’un facteur 10 pour
un éloignement d’environ 1A. Il sera donc relativement facile de réguler la distance pointe-échan-
tillon, avec une précision d’une fraction d’A, en gardant constante la valeur du courant tunnel. Ceci
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Les Microscopies a Champ Proche

est réalisé (figure II-3) en disposant I’échantillon sur une céramique pi€zo€lectrique, qui assure les
déplacements dans les trois directions xyz !> 13, Celle-ci est alimentée par une boucle de régulation
qui compare la valeur du courant tunnel mesuré a la valeur de consigne et augmente ou diminue la
tension appliquée au scanner afin de maintenir le courant constant. Cette tension est utilisée pour
reconstruire les images de la surface.

1.0 —
Figure II-2 :  Caractéristique
courant-déplacement pour une
jonction tunnel. La dépendance
Toc Vi Ps(0, Epy e~ 26 . .
= 0.5 - bias IS est exponentielle en fonction de
la distance d, et linéaire en fonc-
tion de la densité d’états €lectro-
o0l niques (pg) et de la tension appli-
0.0 | | T quée (Vi)
0 2 4 6
B, d[A]

11 faut garder a I’esprit que 1’'image obtenue représente la densité locale des états électroniques, et
non pas seulement la position des atomes de la surface 4. Ainsi, une surface qui ne présente pas de
marches (figure 1I-4) peut malgré tout apparaitre sur I’image comme une surface non-plate, si, par
exemple, deux especes atomiques différentes sont présentes a la surface.

Itunnel o

consigne
pointe l"‘.lgure IIT3 : Scl\lema de prin-
Y cipe du microscope a effet tunnel.
boucle de Une pointe est mise en présence
e —— Vhias régulation d’un échantillon posé sur un
(j scanner. Une tension est appli-
quée entre les deux matériaux, et

le courant tunnel résultant est me-
échantillon suré. La boucle de régulation
gere la tension appliquée au scan-
ner afin de maintenir le courant
tunnel constant.

scanner

En raison méme de son principe de fonctionnement, ce microscope est limité a I’ étude des échan-
tillons conducteurs ou semi-conducteurs. Pour pallier a cette limitation, les mémes chercheurs ont

17



II

développé un autre microscope a sonde locale, le microscope a force atomique, présenté au para-
graphe suivant.

a) b)

d d' A

FigureIl-4:  a) Trajet de la pointe au-dessus d’une surface plate homogene. b) Trajet de la pointe au-dessus
d’une surface plate présentant deux especes atomiques différentes. Leur densité locale d’états électroniques
étant différente, la variation du courant tunnel induite est compensée par une modification de la distance poin-
te-échantillon. Cet effet est sensible pour les premiéres couches atomiques seulement.

3. Le microscope a force atomique

Le développement du microscope a force atomique (AFM) a suivi de prés celui du microscope a
effet tunnel !> 16, L’ utilisation de leviers trés flexibles a rendu possible la mesure de I’interaction
entre une surface et un objet qui s’en approche. La forme de cette interaction est présentée sché-
matiquement dans la figure II-5. A grande distance, 1’interaction est nulle. Lors de I’approche, les
différentes composantes de cette interaction sont ressenties I’'une apres I’autre, en premier lieu les
interactions a longue distance comme la force de Van der Waals et les forces électrostatiques, puis
les interactions a courte distance comme la répulsion des orbitales électroniques 1”20, La force to-
tale ressentie par le levier est ainsi nulle, puis attractive et enfin répulsive.

Figure II-5 : Courbe for-
ce-déplacement. L’interaction est
nulle 4 longue distance, puis né-
gative (forces attractives), et en-
fin positive (forces répulsives)
aprés le contact. Le zéro de V'in-
dentation (abscisse) est choisi par
convention au point d’inflexion
de la courbe.

La force d’interaction, maintenue constante par une boucle de régulation, peut étre utilisée comme
parametre pour mesurer la topographie de la surface. Ceci est réalisé (figure II-6) en placant
I’échantillon sur un scanner piézoélectrique, alimenté par la boucle de régulation, de fagon analo-
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gue au STM. Le parametre d’entrée de la boucle de régulation n’est plus le courant tunnel, mais
bien la force exercée par le levier sur la surface. Cette force peut étre mesurée de différentes ma-
niéres, la plus courante est une mesure optique, a I'aide d'un faisceau laser réfléchi par le dos du
levier et d'une photodiode *'.

Figure I1-6 :  Schéma de prin
Photodiode

cipe de I'AFM. Le levier est mis

en contact avee I'échantillon, et

sa déflexion mesurée par la pho-
Sample ~

todiode. Ce signal alimente une
hero-choctn Scannct boucle de régulation qui pilote la

potion position verticale du scanner. Le

Deflexion Signal

— balavage xy est imposé par |'or-
oo Uon - #

:I Feedback Electuonic I

Set Force

dinateur

Data Acguiviton

Commputer

La gamme de forces typique couverte par un AFM se situe entre | nN et 100 nN. Ces valeurs tres
faibles ne peuvent étre atteintes qu’en utilisant des leviers trés souples. Ceux-ci sont en général réa-
lisés en silicium monocristallin, et leurs raideurs sont de l'ordre de 0.01 N/m a 100 N/m
(figure 11-7). Le rayon de courbure du bout de la pointe varie entre 10 nm et 50 nm.

a) b)

Figure I1-7 :  Images de microscopie électronique & balayage d'un levier et de sa pointe.

L' utilisation de leviers munis d'une pointe comme capteurs de force permet la mesure non seule-
ment de la force d'interaction normale, via la déflexion du levier, mais également de la force d'in-
teraction latérale, via la torsion du levier. Cette interaction latérale est une mesure du frottement
entre la pointe et I'échantillon, et fournit une information complémentaire  la carte topographique
de la surface obtenue par la mesure de la déflexion normale du levier *.
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Le principal avantage de I’ AFM par rapport au STM est sa grande versatilité. Il peut en effet &tre
utilisé sur presque n’importe quel type d’échantillons, conducteurs ou non. Il fonctionne aussi bien
sous vide 2%, sous atmosphére contrdlée ou sous atmospheére ambiante, et méme sous liquide 25 27,
ce qui permet d’envisager 1’étude d’échantillons fragiles (ne supportant pas le vide), voire vivants
(nécessitant un milieu liquide spécifique) 2.

Dans cette optique, un mode de fonctionnement de 1I’AFM est particulierement adapté a 1’étude des
échantillons fragiles. Le mode de "contact intermittent” minimise la force d’interaction latérale en-
tre la pointe et la surface, en faisant vibrer la pointe 2 une faible distance de la surface 2°. Faible
signifie ici que la pointe est assez proche pour que les forces attractives (figure II-5) soient ressen-~
ties, mais suffisamment loin pour que la plus grande partie d’un cycle de vibration se passe hors
du contact direct avec I’échantillon (figure II-8).

A Force

FigureII-8:  Schéma de prin-
distance cipe pour le mode de contact in-
> termittent. Le levier est excité a
sa base par un transducteur, et ap-
proché de la surface. L’amplitude
de vibration est suffisamment
grande pour que la pointe entre en
contact avec 1’échantillon durant
une fraction du cycle, et se libere
completement de D'interaction a
I"autre extrémité du cycle.

amplitude

v o

/
Hium ~

temps

Y

Ceci permet, lors de la prise d’une image, de réduire drastiquement le frottement entre la sonde et
I’échantillon, et par 1a méme I’endommagement. Deux images peuvent €tre obtenues simultané-
ment: la premiére, a amplitude de vibration et fréquence d’oscillation constantes du levier, est liée
a la topographie de la surface, et la seconde provient du déphasage entre I’excitation et le mouve-
ment du levier *°. Le contraste de cette image de phase dépend des propriétés mécaniques de
I’échantillon testé, mais il est trés difficile d’interpréter quantitativement les images obtenues, en
raison d’une part du grand nombre de parametres influengant le contraste (€lasticité, adhésion, hys-
térése de 1’adhésion, amortissement, topographie 3....) et d’autre part de la non-linéarité de la cour-
be force-distance 32-34. En effet, toute la partie non-linéaire de cette interaction est parcourue a
chaque cycle, et il n’est pas possible de la lin€ariser, contrairement au cas de I'’AFAM (cf. paragra-
phe 6.3 ci-dessous).
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4. Le microscope optique a champ proche (SNOM)

Le microscope optique a champ proche est le premier des microscopes a champ proche a avoir été
imaginé, dans les années 307. Néanmoins, les premiéres réalisations datent seulement du début des
années 708, et il a fallu attendre finalement jusqu’en 1984 pour disposer du premier SNOM per-
formant.

En microscopie optique, la résolution est limitée par le critere de diffraction de Rayleigh qui stipule
que deux objets doivent étre séparés au minimum de A/2.3 pour pouvoir étre distingués >>. D. Pohl
obtint une résolution de A/20, a I’aide d’un stéthoscope optique 3. Celui-ci consiste en une fibre
optique étirée mécaniquement ou attaquée chimiquement afin d’en réduire le diametre. La lumiere
d’un laser est couplée dans cette fibre, recouverte d’une couche mince métallique afin de limiter
les pertes optiques. Un trou, d’une taille d’environ 100 nm, est conservé a I’extrémité de la fibre.
L’échantillon est ainsi illuminé par une source optique ponctuelle du diametre du trou. La lumiere
transmise au travers de 1’échantillon (transparent) est collectée par une optique conventionnelle
placée sous 1’échantillon. Les images obtenues sont des cartes de I’intensité lumineuse transmise.

Laser
Transducteur Générateur
Ref p—
o !Betecteur
Fibre optique _|—>Synchrone
Interférometre
Out
Echantillon
Y | .
Q
: g
Microscope 5 Régulation
optique wn de z

Figure II-9 :  Schéma de principe du SNOM. Un laser émet un faisceau qui est couplé a I'intérieur d’une
fibre optique recouverte d’un film métallique a 1'extrémit€ de laquelle un orifice sub-micrométrique a été réa-
lisé. Cette sonde optique est mise en vibration parallelement a la surface par un transducteur. Un interférométre,
assisté d'un détecteur synchrone, mesure 1’amplitude de vibration latérale de la sonde, qui est utilisée comme
parametre de régulation de la distance pointe-échantillon. L’intensité lumineuse transmise a travers I’échan-
tillon est captée par le microscope optique et enregistrée.

Pour assurer une distance constante entre la fibre et 1’échantillon, celle-ci est mise en vibration pa-
rallelement a la surface, et son amplitude de vibration est mesurée a I’aide d’un détecteur synchro-
ne. Cette amplitude présente la particularité de décroitre linéairement pour des séparations
pointe-échantillon inférieures & 10 nm, en raison de la présence des forces de surface’. Ce signal
peut ainsi étre utilis€¢ comme parametre de réglage de la boucle de régulation ajustant la distance a
I’échantillon. Néanmoins, les forces de surface étant assez mal connues, ce type de régulation reste
sujet a caution et limite toujours le développement du SNOM.
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Deux images sont enregistrées simultanément, I’une provenant de la régulation de distance est liée
a la topographie de I’échantillon, et ]’ autre est une image des intensités lumineuses transmises, liée
aux propri€tés optiques du matériau. L’existence d’un couplage entre topographie et propriétés op-
tiques rend difficile I’interprétation précise des images optiques.

Le microscope optique a champ proche présente le grand intérét de ne pas nécessiter de contact
direct avec I’échantillon et de pouvoir fonctionner, en principe, dans 1’air, sous vide ou dans un
liquide. Ceci en fait un outil idéal pour I’étude d’échantillons biologiques, ou de tout autre type
d’échantillons fragiles. En plus des problemes de régulation déja évoqués, la difficulté de produire
de facon reproductible et bien définie les sondes optiques utilis€es (en particulier, contrdler le dia-
metre du trou a I’extrémité de la fibre), freine I’expansion de ce microscope.

5. Autres microscopes a champ proche

Le développement d’un microscope a champ proche ne nécessite qu’une interaction fortement dé-
pendante de la distance qui puisse étre mesurée précisément avec une sonde locale. Ainsi, paralle-
lement aux trois microscopes précédents, de nombreux autres microscopes ont été inventés, basés
chacun sur un type d’interaction spécifique. Citons dans le désordre le microscope a force magné-
tique (MFM) 3840, le microscope a force €lectrostatique (EFM)“!, le microscope a balayage capa-
citif (SCM) 4., Ie microscope 2 expansion thermo-élastique (SThEM) 4246 et d’autres encore.

Les applications possibles de ces nouvelles techniques d’imagerie sont tres diverses, et spécifiques
a chacune d’entre elles. Ainsi, le MFM est principalement utilis€ dans les applications touchant au
stockage magnétique de I’'information et pour I’étude de matériaux supra-conducteurs (observation
du réseau d’Abrikosov par exemple). Le SThEM quant a lui permet notamment d’acquérir des
spectres de calorimétrie locale, et d’observer les transitions de phases dans les polymeres.

6. Les microscopies acoustiques a champ proche

La microscopie acoustique classique #’ permet la détermination non destructive des propriétés mé-
caniques d’un matériau *-3°, mais elle souffre des mémes limitations que la microscopie optique
traditionnelle, a savoir une résolution limitée a environ 1 um. Le développement de la microscopie
acoustique a champ proche s’imposait donc, de maniére a s’ affranchir de cette limite de résolution.
Les voies choisies par différentes équipes dans le monde sont trés diverses, et les principales sont
présentées dans les paragraphes suivants.

6.1 L’Ultrasonic Force Microscope (UFM)

L’UFM est le premier microscope acoustique a champ proche %% ¢!, Le couplage d’une onde acous-
tique a I’échantillon est effectué par le biais d’un transducteur fixé€ sous 1’échantillon, alimenté par
un générateur de fonctions. La fréquence d’excitation est choisie largement supérieure a la fré-
quence de résonance du levier en contact avec I’échantillon, typiquement entre 1 et 100 MHz, et
I’amplitude d’excitation est modulée linéairement entre zéro et une valeur maximale donnée
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(figure II-10). En raison de la non-linéarité de la courbe force-distance (voir paragraphe 3), la for-
ce moyenne exercée sur le contact change au cours du temps. A partir d’une certaine valeur de
I’amplitude, cette force supplémentaire occasionne un déplacement du levier qui se comporte com-
me une diode mécanique redressant le signal acoustique. La valeur critique de I’amplitude d’exci-
tation, ainsi que celle du saut observé dans la réponse, dépendent de 1’adhésion, de la friction %2, et
des propriétés mécaniques de 1’échantillon 6366,

Deux images sont enregistrées simultanément, d’une part la topographie de la méme fagcon que
pour les autres AFM, et d’autre part une image ultrasonore provenant de I’amplitude de la premiere
harmonique de la réponse du levier. Le contraste obtenu dépend de tous les parametres €évoqués
précédemment, et leurs contributions respectives sont difficiles a séparer 2.

— Excitation
. —— Réponse

- »e LA

Temps

Figure II-10:  Signal d’excitation de I'UFM, et la réponse associ€e du levier.

6.2 Le Scanning Microdeformation Microscope (SMM)

Ce microscope a €té développé simultanément a I'UFM, par le groupe de B. Cretin au LPMO (La-
boratoire de Physique et Métrologie des Oscillateurs) de Besangon. Son principe consiste a générer
des microdéformations a la surface d’un échantillon, a 1’aide d’une pointe en saphir fixée a I’ex-
trémité d’un levier 8. Ce levier est actionné par un transducteur piézo-électrique. La mesure du
champ de contrainte consécutif & la microdéformation est réalisée par un transducteur plan posi-
tionné sous I’échantillon (figure II-11).

Un détecteur synchrone permet d’obtenir des images de phase et d’amplitude avec une résolution
de I’ordre du micron, pour des fréquences d’excitation entre 10 et 200 kHz. La résolution est ici
principalement limitée par la taille de la pointe, qui est beaucoup plus grande que pour I’'UFM (de
I'ordre de 10 um pour le rayon de courbure de la pointe). De méme, les charges appliquées loca-
lement par cette sonde sont plus importantes. Ceci présente un intérét remarquable, a savoir que la
mécanique hertzienne du contact (voir chapitre IIT) peut étre utilisée pour analyser les images ob-
tenues. Le SMM est ainsi le seul microscope acoustique a champ proche capable, a I’heure actuel-
le, de fournir des valeurs quantitatives de I’élasticité d’un échantillon %72,
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Transducteur

[ < Générateur
Figure II-11 : Schéma de
\/ principe du SMM. La pointe gé-
. nére un champ de déformation lo-
Echantillon cal, et le champ de contrainte ré-
/ sultant est mesuré apres
Transducteur Détecteur transmission & travers I’échan-
Synchrone tillon. Un détecteur synchrone
analyse ce signal, et les images
¢(R’ ©) d’amplitude et de phase sont re-
Scanner (X,y,2) construites par le micro-ordina-

" | Micro-ordinateur teur.

6.3 Le Microscope Acoustique & Force Atomique (AFAM)

Plus récemment, le groupe de W. Arnold a Saarbriicken a mis au moins I’AFAM 73. Comme pour
I’UFM, une onde acoustique est excitée dans I’échantillon par un transducteur placé sous celui-ci.
A la différence de ’'UFM, I’ AFAM ne module pas I’amplitude de 1’excitation. La fréquence d’ex-
citation peut étre choisie entre 1 et 20 MHz. A ces fréquences, largement supérieures a la fréquence
de résonance du levier, celui-ci est incapable de suivre 1’excitation et génere donc un champ de
contrainte dans 1’échantillon. Le mouvement du levier est de faible amplitude, ce qui permet de
linéariser I’interaction pointe-échantillon.

Photodiode

Diode Laser

Photodiode Echantillon
Transducteur < Générateur
Scanner (X,¥,2) . .
> »| Micro-ordinateur

FigureIl-12:  Schéma de principe de I’AFAM. La vibration haute fréquence du levier est détectée par un
"knife-edge detector”.
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La détection des mouvements du levier est effectué optiquement: une sé€paratrice envoie une partie
du faisceau laser réfléchi par le levier sur une photodiode & quadrants, qui enregistre les mouve-
ments basse fréquence du levier (reli€s a la topographie). Le reste du faisceau laser est traité par un
"knife-edge detector” qui enregistre les amplitudes de vibration haute fréquence, reliées a I’ élasti-
cité de I’échantillon (figure II-12). Dans le cas de fortes charges statiques appliquées, et pour des

pointes a grand rayon de courbure, I’AFAM permet d’obtenir une mesure quantitative de 1’élasti-
cité 747,

6.4 Le Microscope Hétérodyne a effet de Force (HFM)

Ce microscope est le plus récent développement de I'UFM, réalisé par le groupe d’Oxford ¥ (O.
Kolosov et A. Briggs). Deux ondes acoustiques sont envoyées sur le contact, I’une excitée par un
transducteur sous 1’échantillon, et I’ autre par un transducteur a la base du levier. Les fréquences de
vibration de ces deux ondes sont choisies dans la méme gamme fréquentielle que pour 'UFM,
mais avec une contrainte supplémentaire: la différence de fréquence entre les deux excitations doit
étre faible, de I’ordre de quelques kHz. Ceci cause des battements de I’excitation ressentie par le
contact, ramenant la mesure a une mesure UFM. L’interprétation des images obtenues est toutefois
encore moins aisée que pour I’UFM, et toujours sujette a caution.

Diode Laser

Photodiode
Générateur
: RN A, cos(mt)
Détecteur
Synchrone
Y _ ®, = ®; + d®
Echantillon
A, cos(mt)
Transducteur < Générateur
Scanner (X,,2) ) .
»-| Micro-ordinateur
Figure II-13:  Schéma de principe du HFM. Deux transducteurs sont utilisés pour exciter I’échantillon et

le levier. Il en résulte des battements, dont I’amplitude peut étre détectée par un détecteur synchrone.

6.5 Le Microscope a Balayage a Accélération Locale (SLAM)

Le SLAM a été développé a 'EPFL, dans le groupe de G. Gremaud ®!. Son principe de fonction-
nement est tres proche de celui de I’ AFAM. En résumé, une excitation est transmise a 1’échantillon
par le biais d’un transducteur placé sous lui. La fréquence d’excitation est choisie l€gérement su-
périeure a la fréquence de résonance du systeme, afin de créer un champ de contrainte locale dans
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I’échantillon. Le mouvement du levier est détecté par une photodiode a quadrants conventionnelle,
couplée a un détecteur synchrone pour le mouvement haute fréquence. Les fréquences d’excitation
du SLAM sont en général inférieures au MHz, ce qui évite le recours a la technique du "knife-edge
detector”. Le contraste des images d’amplitude et de phase est li€ respectivement a I’ élasticité et a
I’amortissement. L’interprétation reste pour I’instant essentiellement qualitative $2-84,

Ce type de microscopie est développé extensivement dans le chapitre IV, puisqu’il a servi de base
au développement du spectrometre mécanique local présenté dans ce travail.

Diode Laser

Photodiode
Détecteur
Synchrone
Echantillon
Transducteur < Générateur

Scanner '
X,Y,Z . .
(x.y,2) »| Micro-ordinateur

Figure II-14:  Schéma de principe du SLAM. L’échantillon est excité par un transducteur, et la vibration
du levier est analysée par un détecteur synchrone. L’amplitude et le déphasage de la vibration du levier sont
utilisées pour reconstruire les images acoustiques.
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chapRET ~ LA MECANIQUE DU CONTACT

Les différentes théories décrivant le contact entre une sphére et un plan a l’échelle sub-micronique
sont présentées dans ce chapitre. L’importance du choix d’une mécanique du contact appropriée
est discutée. La non linéarité de la courbe force-indentation est introduite, tout comme le concept
du mixing mécanique.

1. Généralités

Le microscope choisi pour développer le spectrometre mécanique local applique une contrainte sur
1’échantillon par contact direct avec celui-ci. Dans 1’optique d’une détermination quantitative, ou
méme semi-quantitative, des propriétés mécaniques de 1’échantillon, il est primordial de disposer
d’une théorie décrivant aussi précisément que possible 1’interaction entre la source de contrainte
(1a pointe de I' AFM) et I’échantillon. Toute la difficulté réside dans I’échelle a laquelle ce contact
est réalisé, typiquement de 1’ordre du nanometre. Ceci rend nécessaire le recours a 1’'une des théo-
ries microscopiques de la mécanique du contact.

2. Les différentes mécaniques du contact

Lorsque deux solides non-conformes entrent en contact, ils se touchent d’abord en un point. Des
qu’une force supplémentaire est appliquée, ils se déforment et se touchent sur une surface d’aire
finie 35 %, La forme et 1'aire de cette surface dépendent du modéle utilisé pour décrire le contact.
Les principales théories sont décrites ici.

2.1 La mécanique Hertzienne

A la fin du 19eme siecle, Hertz fut le premier a proposer une théorie mathématique compléte dé-
crivant le contact élastique de deux solides ¥”-38, 11 s’intéressa au contact de deux surfaces non-con-
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formes, parfaitement lisses, sous I’action d’une contrainte normale. Il supposa de plus qu’il n’y
avait aucune contribution d’adhésion dans le contact, ni de frottement entre les deux surfaces.

En choisissant de maniére appropriée 1’orientation du systeme d’axes, la forme de deux surfaces
satisfaisant aux hypothéses du modele peut étre décrite par les équations (II1.1) et (IIL.2), ou R’ et
R’’ sont les rayons principaux de courbure des deux surfaces.

1 .2 1 .o

Zl = _'Xl + —Tyl
2R, 2R, (IIL1)

_ 1 2.1 2

Zz = _.X2 + """TyZ
2R, 2R, I1.2)

La séparation entre les deux surfaces s’écrit alors h = z; - z,, ou encore, de maniére analogue a pré-
cédemment et en choisissant un systeme d’axes commun:

heLy2y L o2
2R 2R (IIL3)

Considérons maintenant le cas ol une charge normale P est appliquée sur le contact (figure III-1).

plan (x, y)

Y

FigureII-1:  Coupe schématique d’un contact €lastique entre deux spheéres, d’apres Johnson 88 Soumis 2
une force P, les points Ty et T, se rapprochent de §; et 3, respectivement. Deux points de la surface S; et S, se
déplacent de u,; et u,,. La distance entre les deux surfaces s’écrit h=z;-z,. Le rayon de contact a est défini com-
me le rayon maximal r pour lequel h=0.

Lors de la compression, les points T et T, €loignés de la zone de contact, se déplacent 1'un vers
I’autre de &, et 3, respectivement. Simultanément, les points S; et S, de la surface subissent un
déplacement u,; et u,,, fonction de x et y. Ces deux quantités sont reliées a 8, et 8, par 1’équation
(I11.4) dans le cas de points appartenant a la surface de contact.

U, +T,+h=08;+5,; (I11.4)
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En restreignant le probléme au cas de deux solides de révolution, le rayon de courbure relatif R
peut étre introduit, et I'équation (IIL.4) devient:

ﬁzl +ﬁ22=8——1—r2

2R (I11.5)
11 1 5= 2424 2
avec.R—R1+R2,8 01+ 0y, r¥=x°+y2.
Hertz a proposé une distribution de pression satisfaisant 1’équation (IIL.5), qui est de la forme:
b
2
= 1-(L } ., r<a
P=Po { (&) (IIL6)

ol a est le rayon de contact, comme défini a la figure (III-1). Les déplacements u,; causés par une
telle distribution de pression sont exprime€s comme:

. _1-vimpo(, 5
uzi—_——E—14—a(2a -r ), r<a L)

L’introduction de 1'équation (II1.7) dans I’équation (II1.5) donne finalement la relation suivante,
qui lie les grandeurs géométriques (R, a, 8) aux grandeurs mécaniques (E*):

ﬂ(2a2—r2):8—Lr2'

4aE* 2R ", (111.8)
avec E* le module réduit défini par:
1 1-v§ 1-v#
ECE B (IIL9)

En regle générale, dans une expérience de microscopie a force atomique, la pression appliquée
n’est pas le parametre connu, mais bien la force totale appliquée au travers du levier. Il est donc
préférable d’exprimer (I11.8) en fonction de la force appliquée, plutdt que de py, la pression. La for-
ce totale s’écrit:

sza (r) 2nr dr = 2 p jra2
o P 3Po (I1.10)
La combinaison des équations (II1.8) et (II1.10) permet d’extraire I’expression du rayon de contact
a en fonction des paramétres expérimentaux, de méme pour I’indentation J et la pression maximale
dans le contact p, équations (III.11), (1I1.12) et (III.13):

1
)
4E (IL.11)
15
2
6=( 9P *2)
16RE (I11.12)
14
~ 6PE*2)
o= | 8EE
(n3R2 (IIL.13)

Ce modele simple décrit remarquablement bien les déformations élastiques dans un contact
macroscopique. Des lors que 1'échelle du contact est réduite, les hypotheses de départ ne sont plus
vérifiées dans la majorité des cas pratiques. Deux surfaces lisses a 1’échelle du millimetre ne le sont
en général plus a I’échelle du micron, I’adhésion entre deux surfaces ne peut également plus €tre
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négligée a ces échelles. Il est donc apparu nécessaire de développer des modeles plus complets, qui
prendraient en compte I’adhésion notamment. Les trois développements principaux sont exposés
dans les paragraphes suivants.

2.2 Les théories modernes

a) Derjaguin-Muller-Toporov (DMT) -0

A I’échelle microscopique, les forces de surface deviennent les forces dominantes. La théorie DMT
introduit ceci en rajoutant une hypothése au modele de Hertz, a savoir qu’il existe des forces de
surface a longue distance, mais qui n’agissent qu’a I’extérieur du contact. La géométrie du contact
est supposée obéir a la mécanique hertzienne.

C}l{itg:;?;z Figure III-2 : Contact de

| : type DMT entre une sphere et un
plan. A Tintérieur du contact, la
mécanique hertzienne s’applique,
mais a I'extérieur les forces de
L 22 ) Van der Waals rajoutent une con-
Van der Waals tribution attractive, qui tend &

agrandir le rayon de contact ag.

(

Pratiquement, les forces de surface considérées sont les forces de Van der Waals 17 Leur action ne
s’exerce qu’a I’extérieur du cercle de rayon a; (figure III-2), et se traduit par 1’existence d’un
rayon de contact non nul a force appliquée nulle. Afin de séparer les deux surfaces, il est nécessaire
d’appliquer une force F, dépendant du rayon de courbure réduit R et de I’énergie de surface @ des
matériaux en présence:

F, = 2nR® (I1.14)

Le rayon de contact a force appliquée nulle devient alors (d’apres (II1.11) et (IIL.14), en remplagant
P par P+F):

3 R2 1/3
()

2E* (I1.15)

Cette approche présente I’intérét d’introduire les forces de surface, néanmoins elle néglige la dé-
formation de la surface de contact due a I’existence de ces forces pres de la surface de contact. La
conséquence de ceci est que le rayon de contact calculé de cette maniere est en gé€néral inférieur au
rayon de contact réel.

Les relations liant I’indentation § et la préssion Pp aux parametres expérimentaux, remplagant les
équations I11.12 et ITI.13, sont présentées dans le tableau comparatif du paragraphe 2.3.
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La mécanique du contact

b) Johnson-Kendall-Roberts (JKR) 38 90-93

Contrairement a I’approche DMT, Johnson, Kendall et Roberts supposent que les forces de surface
n’agissent qu’a courte distance, uniquement dans la surface de contact méme. La géométrie de la
surface de contact est autorisée a ne pas obéir au modele de Hertz afin d’accommeoder cette modi-
fication des forces appliquées (figure III-3).

Compression Tension
- Figure III-3 : Contact de

type JKR entre une sphere et un
plan. Les forces de surface agis-

1
j
i Compression
:

'
]
i
l
'
|
1
-
'
'
]
)
'

: i ! sent uniquement a Dintérieur du
i 2aq ; ‘ contact. La zone de contact est en
| - ' ' compression au centre, et en ten-
(’J Tension sion sur les bords.

En I’absence de forces extérieures appliquées sur le contact, on observe deux différences impor-
tantes avec les théories précédentes. Tout d’abord, la distribution de pression a I’intérieur du con-
tact n’est pas uniquement répulsive. Le centre de la zone de contact est bien en compression, mais
un anneau au bord du cercle de contact est en tension, ceci afin d’obtenir un équilibre entre forces
attractives et répulsives dans le contact.

Deuxiemement, la sphere présente une discontinuité de sa déformation au bord de la zone de con-
tact. En pratique, une telle discontinuité ne peut pas exister. Elle est donc adoucie grace aux forces
de surface extérieures au contact. Ainsi, il semble bien que la description la plus satisfaisante du
contact emprunte a la fois aux théories JKR et DMT.

Le rayon de contact en 1’absence de force appliquée devient:

ao:(m)%

E* (IIL.16)

ce qui est quasiment le double du rayon de contact DMT.

Comme pour la théorie DMT, on retrouve les relations liant 8 et py aux parametres expérimentaux
dans le tableau comparatif du paragraphe 2.3.

c¢) Maugis®* %

Récemment, Maugis a propos€ une mécanique du contact qui tient compte des forces de surface a
la fois a I’intérieur et a I’extérieur du contact, tout en permettant a la surface de contact de se dé-
former. Ceci est rendu possible par I’introduction d’un parametre m €gal au rapport de la taille de
la zone annulaire dans laquelle les forces de surface sont actives sur le rayon de contact. Les résul-
tats obtenus a I’aide de ce modele sont toujours compris entre ceux des modeles JKR et DMT, mais
la complexité mathématique des €quations rend leur maniement difficile.

L’introduction d’un paramétre adimensionnel A décrivant les propriétés des matériaux en présence
permet I’utilisation de ce modele pour tous les systemes, du plus mou et adhésif au plus rigide et
non adhésif:

2 = 206 (Re?)”
o | nK2

(IIL.17)

31



I

avec &y la distance d’équilibre inter-atomique, et K=4/3E*, le module réduit.

Dans la limite de A infini, les équations de Maugis rejoignent le modéle JKR, alors que pour A = 0,
elles rejoignent le modele DMT.

2.3 Comparaison des différentes théories

Afin de rendre possible la comparaison des diverses théories précédentes, il est pratique d’intro-
duire de nouvelles variables normalisées ° 1°: le rayon de contact normalisé A , la charge norma-
lisée P | et la profondeur normalisée d’indentation A .

A=—02a _
(nRzm)%
K
5_ P
P= nR®
A=—29
(n2Rm2)1/3
2
K IIL.18)
Hertz P=AS
A=A
DMT P=A%_»
A=A’
JKR P-A°-A/J6A
Zzgz_z\/éz_x
3
Maugis o
P=A°_AA2 \/ m?-1 +m2arctan(\/mz—1)
3w A iy

Tableau ITI-1:  Tableau comparatif des quatre mécaniques du contact principales.

Le tableau ITI-1 reprend les équations décrivant les relations entre les variables normalisées pour
les quatre théories présentées au paragraphe précédent. Le parameétre m apparaissant dans les équa-
tions de Maugis est une mesure de la taille de la région sur laquelle s’exercent les forces de surface.
Il est 1ié au paramétre A et au rayon de contact normalis€ par 1’équation suivante:

1=}"§2 \/F+(mz-2)arctan (\/mz—l) 1-m++/m>=1 arctan (\/mz—l)l

4NA
+

(II1.19)
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La mécanique du contact

Exprimées dans les variables normalisées, les équations DMT sont tres proches de celles de Hertz,
et n’en différent que par un offset constant sur la charge normalisée. La figure III-4 présente les
évolutions de P en fonction de A pour les quatre modeles. Différentes évolutions sont présentées
pour le modele de Maugis, en fonction du parametre A. 11 est ici clair que la mécanique de Maugis
décrit bien la transition entre les mécaniques DMT et JKR.

3
a5 2 4
8
2 Figure ITI-4 :  Courbes d’in-
E 1 - teraction normalisées pour les
g mécaniques du contact décrites
Z 0 aux paragraphes 2.1 et 2.2. La
30:0 transition JKR-DMT est réalisée
= par la mécanique de Maugis,
O -1 pour des A décroissants.

-2

Indentation Normalisée A

3. Non linéarité de la courbe charge-indentation

La caractéristique principale de la courbe charge-indentation telle que décrite au paragraphe pré-
cédent est sa non linéarité. Ainsi, quelle que soit la mécanique du contact utilisée pour analyser les
résultats d’une expérience de microscopie acoustique a force atomique, cette non linéarité doit étre
prise en compte. Deux approches principales peuvent étre suivies, en réalisant une approximation
linéaire ou non.

3.1 Approximation linéaire

Dans I’approximation linéaire, on considere que la vibration, appliquée au levier ou a 1’échantillon,
a pour effet de faiblement moduler la valeur de I’indentation autour de la position d’équilibre sta-
tique. En raison de 1’amplitude réduite de la modulation, la courbe charge-indentation peut étre
considérée comme linéaire sur cet intervalle. Pour décrire cela, on introduit un parametre appelé
raideur du contact k;, qui est défini comme:
Kk, =98

" oA (II1.20)
Cette grandeur, utilisée de facon répétée dans les chapitres suivants, permet de relier les amplitudes
de vibration mesurées aux propriétés mécaniques des échantillons. Cette relation dépend de la mé-
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canique du contact; par exemple, dans le cas de la mécanique hertzienne, la raideur du contact est
définie par la relation:

k, =2aE* (I11.21)

ou a représente le rayon de contact.

3.2 Prise en compte de la non linéarité, concept de mixing mécanique

Au cas ou I’approximation lin€aire n’est pas satisfaisante, il est possible de conserver la non linéa-
rité, et méme de 1’exploiter. Pour ce faire, considérons le modele simplifi€ décrivant le levier en
interaction avec une surface (figure III-5). Le levier est modélis€ par un ressort de raideur Kjqyjeps

€ z €

FigureITI-5:  Schéma présentant le systéme dont I’équation du mouvement doit étre résolue. Le levier est
modé€lisé par une masse M, suspendue 4 un ressort linéaire de raideur kjo,;e,- L interaction avec la surface de
I’échantillon est représentée par une force non linéaire F,,p.,ct- La coordonnée du déplacement de la surface est
eq, celle de 1a masse z et celle de la base du levier e,.

exercant une force F.y;e» €t une masse M, tandis que I'interaction avec I’échantillon est représen-
tée par une force F .., calculée avec I'une des mécaniques du contact. Le déplacement de
I’échantillon est mesuré par la variable e, celui de la base du levier par la variable e, et celui de la
masse par z. Dans ce systeme, on peut €crire I’équation de Newton pour la masse M en choisissant
la mécanique hertzienne du contact (voir paragraphe 2.1, équation ITI.12):

. 4 3
Mz = Kjeyied €2 - 2) + §E'/§(Z ~ey)” (I11.22)

Les trois variables z, e; et e, peuvent €tre séparées en une partie statique et une partie dynamique
pour fournir:
Z2=2Zg+Az
€y =€59 + A€,y
e =Ae

: (II1.23)

les parties dynamiques, indiquées par les signes A dans I’équation II1.23, étant plus petites que les
parties statiques. Ceci permet de réaliser un développement limité de 1’équation II1.22, autour de
la position d’équilibre statique:

2 3
. 4 3 3[Az—-Aey| 3[{Az-Ae Az - Ae,
Mz = klevie,(ez - Z) + §EV R(ZO) g 1+ —2-(-——20—) + —8-(T +0 T

(111.24)
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La mécanique du contact

En s’arrétant au deuxiéme ordre et en simplifiant, 1I’équation II1.24 peut se séparer en une équation
statique et une équation dynamique:

klevier(ezo - Zo) +A.=0 , équilibre statique
2
- A 3[Az—Ae; ) A
MAz + (klevier - %(Z_(;:))AZ - g(—zo—l) AC = klevierAez - %( ZOC )Ael (III.25)

avec A= %Eﬁ(zo)%-

L’équation II1.25 est 1’équation du mouvement de ce systeme, avec les deux premiers termes du
membre de gauche décrivant la partie linéaire de 1’ oscillation, le troisieme terme réalisant le cou-
plage entre 1’excitation et la réponse, et le membre de droite représentant I’excitation fournie au
systeme.

Supposons que 1'échantillon soit excité a une fréquence donnée, et la base du levier & une autre
fréquence:

Ae| = A cos ((ot)

Ae, = A,cos ((co + A(o)t + q)) (I11.26)
Si le développement limité de I’équation du mouvement est arrét€ au premier ordre, on se retrouve
dans le cas linéaire (il n’y a pas de terme de couplage), et le spectre fréquentiel de la réponse z ne
contient que M et W+A®. Si le développement est arrété au deuxieme ordre, des termes couplés ap-
paraissent, et le spectre de la réponse contient, en plus des fréquences dues au premier ordre, des
contributions a 2m, 20+2Am, A® et 20+A®. En continuant le développement limité, on fait appa-
raitre toutes les combinaisons lin€aires de ® et w+A® dans la réponse.

L’existence d’un signal a la fréquence correspondant a la différence des deux fréquences d’excita-
tion (Aw) est une signature de la non linéarité de 1’interaction. Ce phénomene sera dorénavant ap-
pelé mixing. Il est utilisé€ pour rendre possible la détection des vibrations du levier provoquées par
des excitations haute fréquence, qui seraient indétectables sans lui, parce que largement supérieu-
res a la bande passante du microscope. Une approche similaire a déja été suivie pour détecter des
ondes acoustiques de surface sur des matériaux piézo-électriques *’.

La question qui reste posée est de savoir si ’amplitude du signal détecté a A® contient une infor-
mation sur les propriétés mécaniques haute fréquence du matériau sollicité, ou uniquement sur les
propriétés du matériau a la fréquence de détection A®. Une résolution plus complete et détaillée
du systeme présenté ci-dessus devrait permettre de répondre a cette question. Pour ce faire, il fau-
drait introduire une dépendance fréquentielle du module €lastique E, et ce des I’équation I1.22. La
résolution de 1’équation du mouvement n’est alors plus possible en effectuant un développement
limité, ce qui complique I’analyse.
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CHAPTREIV ~ LE SPECTROMETRE LOCAL,

MESURES A TEMPERATURE
VARIABLE

Ce chapitre présente I’ état de la technique au début de ce travail. Les principaux résultats obtenus
seront briévement présentés, ainsi que les limitations restantes. Enfin, les buts du présent travail
seront exposés.

Les figures, ainsi qu’une partie du texte, proviennent de la these de Frédéric Oulevey (these EPFL
N°1960) et sont reproduits avec son aimable autorisation.

1. Principe

Le principe de la spectrométrie mécanique, locale ** % ou globale 1% 10! consiste a appliquer une
contrainte cyclique sur un échantillon et a mesurer sa déformation. Le rapport de I’amplitude de la
contrainte et de I’amplitude de la déformation donne une mesure du module €lastique de 1’échan-
tillon, tandis que le déphasage entre contrainte et déformation est une mesure de I’amortissement
dans le matériau.

Dans le spectromeétre local, I’application de la contrainte est réalisé€e en forcant 1’échantillon a os-
ciller, a I’aide d’un transducteur, alors que la pointe de I’AFM est en contact avec celui-ci. Si la
fréquence d’oscillation choisie est trop basse, aucune contrainte n’est exercée sur le matériau, la
boucle de régulation du microscope permettant au levier de suivre I’oscillation. Dés lors que la fré-
quence d’excitation est supérieure a la fréquence de résonance du levier en contact, I'inertie de ce-
lui-ci devient importante et son amplitude de vibration chute. Ainsi, la contrainte appliquée
localement augmente fortement.

La mesure de la déformation de 1’échantillon est obtenue a partir de I’amplitude de vibration du
levier, elle-méme réalisée par détection synchrone du signal de déflexion du levier. Les équations
IV.1 aIV.15 présentent en détail le calcul de la contrainte et de la déformation, ainsi que le calcul
du frottement intérieur (mesure de 1’énergie dissipée au cours d’un cycle de contrainte), dans le
cadre du modele développé par F. Oulevey °.
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2. Montage expérimental

Le spectrometre mécanique local & température variable fonctionne sur la base d’'un AFM, auquel
deux parties sont ajoutées: une partie acoustique et une partie thermique. La partie acoustique est
constituée d’un transducteur, sous I'échantillon, alimenté par un générateur, ainsi que d’un détec-
teur synchrone. Le signal d’entrée du détecteur synchrone provient de la photodiode de I'’AFM, et
les signaux de sortie, amplitude et phase, sont enregistrés afin de reconstruire les spectres en fonc-
tion de la température ou les images i température fixe.

La partie thermique consiste en un four, placé sous I'échantillon, ainsi qu'un thermomeétre permet-
tant d"assurer la régulation de température.

Rel.

== v s
—_— = I
Détection

du microscope N e e

Sélection
Image de la zone

AFM d'analyse

Electronique .J
de contrile \-l

Controle de In -

température
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|
|
|
|
I
I
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I
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I
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I
|
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[
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Figure IV-1:  Schéma du spectrométre mécanique local & température variable. La partie conventionnelle
de I'AFM est contenue dans la surface grisée, et les éléments ajoutés sont a 'extérieur de celle-ci, I1s consistent
en un transducteur alimenté par un générateur, assurant I'excitation de 1"échantillon, couplé & un détecteur syn-
chrone qui mesure I'amplitude de vibration du levier. Un four, doté d'un systeme de régulation de la tempéra-
ture, est également ajouté afin de varier la température de I"échantillon, L'amplitude et la phase de la vibration
sont enregistrées par un ordinateur indépendant afin de reconstruire les spectres a température variable,

3. Modele

Afin de relier les quantités mesurées (amplitude et phase de la vibration du levier) aux grandeurs
physiques étudiées (module élastique et amortissement), il est nécessaire de disposer de trois mo-
deles décrivant respectivement le levier, son interaction avec la surface de I"échantillon et I'échan-
tillon lui-méme.



Le spectrometre local, mesures a température variable

Le modele choisi dans ce travail pour décrire le levier est celui de la masse ponctuelle. Concrete-
ment, on considére le levier comme un ressort de masse nulle et de raideur k; au bout duquel est
fixée une masse m.

FigureIV-2:  Modele décrivant I'in-
teraction levier-échantillon. Le levier est
modé€lisé par un ressort, en parallele
avec un patin de frottement visqueux, et
une masse. L’échantillon est représenté
par un ressort, décrivant sa déformation
¥(t) = yo+y; sin(ot+6) élastique, en série avec un ressort et un
amortisseur en parallele, décrivant sa dé-
formation anélastique.

support fixe

d(t) = dy+d, sin(wt+9)

z(t) = z; sin(ot)

Ce modele peut étre complété en tenant compte de 1’amortissement dans le levier, représenté par
un patin de frottement visqueux B (figure IV-2), en paralléle avec le ressort. L'échantillon est re-
présent€ par le modele du solide linéaire idéal %2, décrivant un échantillon capable de se déformer
élastiquement et anélastiquement. La déformation élastique est décrite par un ressort k., alors que
la déformation anélastique est modélisée par un ressort k, en parallele avec un amortisseur f3,. La
vibration est appliquée sous I’échantillon sous la forme z(t) = z; sin ((Dt) et induit un mouvement
de la masse m de la forme d(t) =d, + d; sin ((Dt + @} . On peut encore définir le mouvement de
la partie purement élastique de I’échantillon comme y(t) =y, + y; sin ((ot + 9) .

En appliquant I’équation de Newton en y et en d, on obtient:

ke(y—d)=ky(z-y)+By(z-7), (IV.1)

et en résolvant:

dy _ \/ ki +0?B]
1 ®2A%(®) +BX(w) | (IV.3)
_ BB -k A(w)
tan (9) = 0 i () + kB () , (IV.4)
avec
A(m)=(1+i—:)ﬁc+(l+%9)ﬁa—mk—cfﬁa avs)
B(w)=k,+k + % + %uﬂ— (1 + %)mwz

e e e av.e)

Les parametres inconnus sont les valeurs de ke, k, et ,. Leur détermination se fait par ajustement
aux courbes expérimentales mesurées.
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Dans le cadre de ce modele, il est possible de déterminer analytiquement le frottement intérieur a
partir de sa définition IV.7. Par cette démarche, il est possible d’extraire la valeur du frottement
intérieur a partir des mesures expérimentales.

Hypothese 1:  L’énergie est essentiellement stockée sous forme élastique.

De ce fait, la définition du frottement intérieur peut s’écrire:

1AW
FI =
2mWa™ av.7)

Calculons d’abord AW:
N
AW =0 Gd8=f c&dt
I cycle 0 . (IV.8)

Hypothese 2:  d; et ¢ varient lentement et peuvent donc étre considérés comme constants sur un
cycle.

On remarque que

o=(y-dJke, (IV.9)
d \
; d . 1 .
g¢=—-(z-d =(ozl(sm ot) — —sin (ot + @
ailz-d) (o) - Zysin| )). (IV.10)
On obtient, grace aux équations (IV.8), (IV.9) et (IV.10)
AW =z,d,n| 2) s
=z,d; 7| — ch—(kc—mco sin (@) - B @ cos ()
: @Iv.11)
Intéressons-nous maintenant a W 4™
2
W™ =max (ke(y"d) ) (IV.12)
Hypothése 3:  (y-d) est une fonction symétrique.
On peut alors permuter la maximalisation avec le carré
2
ngmzke(max (y—d)) . (IV.13)
On trouve
k.-mo?)
e (Iv.14)
Hypothese 4: La dissipation dans le levier peut étre négligée (B.=0).
Cette hypothése permet de simplifier le résultat final sous la forme
. _(1 k., \sin(o)
ele — 2 _ 2 d
ke-mo?[dy/ - (IV.15)
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Ainsi, le frottement intérieur peut étre calculé€ a partir des deux grandeurs mesurées, le déphasage
(¢) et ’amplitude de vibration (d;/z;). En ce qui concerne le module élastique, celui-ci ne peut étre
déterminé qu’en choisissant une mécanique du contact décrivant I’interaction pointe-échantillon.

Par exemple, dans le cas de la mécanique hertzienne, la raideur du contact k., peut étre reliée au
module élastique réduit par la formule:

k . = ¥/ 6FRE*> (IV.16)

avec F la force d’interaction, R le rayon de la pointe et E* le module élastique réduit.

4. Résultats principaux

Le montage expérimental décrit précédemment (figure IV-1) permet de prendre des images simul-
tanées, a une température donnée, de la topographie de 1’échantillon, ainsi que de 1’amplitude et de
la phase de la vibration du levier ou d’acquérir des spectres de ces mémes quantités en fonction de
la température en un point donn€ de 1’échantillon. Un exemple caractéristique de ces deux modes
de fonctionnement est présenté aux paragraphes suivants.

4.1 Imagerie

Un échantillon constitué d'un mélange de polymeéres incompatibles (PVC et PB) est observé a dif-
férentes températures (figure IV-3). A température ambiante, les propriétés mécaniques des deux
polymeres sont similaires, et le contraste est tres faible sur les images d’amplitude de vibration (fi-
gure IV-3 a). Lorsque la température est augmentée jusqu’a 100°C, la transition vitreuse a lieu dans
le PVC. Ceci se remarque trés clairement sur les images d’amplitude, ot un fort contraste apparait
entre la matrice, sombre, et les inclusions, claires (figure IV-3 b). La conclusion qui s’impose est
que la matrice est constituée de PVC et les inclusions de PB > 1%,

La transition vitreuse étant réversible, le contraste entre les deux phases disparait si la température
est abaissée (figure IV-3 c et d).

4.2 Spectroscopie

La figure IV-4 présente un spectre des signaux d’amplitude et de déphasage enregistrés en fonction
de la température. L’échantillon étudié est un matériau a mémoire de forme, le NiTi 104 Celui-ci
se caractérise par 1’existence d’une transformation martensitique ' dans le domaine de tempéra-
ture accessible au T-SLAM. Ce type de transformation présente deux températures caractéristiques
suivant que la transformation est réalisée a température croissante ou décroissante. On s’attend
donc a observer deux pics de frottement intérieur, a deux températures différentes.

En plus des signaux d’amplitude et de déphasage, la figure IV-4 présente également le spectre de
frottement intérieur calcul€ a partir des deux spectres mesurés, a I’aide de la formule IV.15. Les
fleches indiquent le sens de la rampe de température, croissante ou décroissante 1%. Le spectre de
frottement intérieur présente deux pics, I’un a la montée, I’autre a la descente, séparés d’environ
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40°C, ce qui est en accord avec d’autres mesures de spectrométrie mécanique globale réalisées sur
ce type d’échantillons 7719,

.
a) Température ambiante ‘

b) Température: 100°C

¢) Température: 95°C

d) Température: 90°C

Figure IV-3:  Images de la topographie (4 gauche) et de I'amplitude de vibration (a droite) sur un échan-
tillon de PVC/PB. A température ambiante, aucun contraste n’est observé entre la matrice et les inclusions. A
100°C, la transition vitreuse du PVC a eu licu, ce qui engendre une modification importante de ses proprictés
mécaniques. Un contraste apparait entre la matrice et les inclusions sur les images d’amplitude. L' échelle des
niveaux de gris est conservée sur les quatre images d’amplitude. Lorsque la température est abaissée, le con-
traste est perdu, la transition vitreuse étant réversible.
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Figure IV-4:  Spectres de I'amplitude et du déphasage mesurés sur un échantillon de NiTi en fonction de

la température. Le spectre du frottement intérieur (FI) calcul€ a partir de ces deux mesures est également pré-
senté pour une rampe croissante et une rampe décroissante de la température (fleches). Les transformations
martensite-austénite et austénite-martensite sont clairement identifiables grice aux deux pics de frottement in-
térieur.

S. Limites de cette approche

5.1La poutre

Le modele de la masse ponctuelle utilis€ pour représenter le levier ne décrit pas correctement le
comportement du levier. Ce modele décrit en effet un systeme a une seule résonance, alors que le
levier vibre selon un grand nombre de modes, caractérisés chacun par une fréquence de résonance
(figure IV-5)11%-112 Ceci a une conséquence importante sur le choix de la fréquence d’excitation
de I’échantillon, qui n’est plus unique mais peut étre choisie proche de n’importe laquelle des ré-
sonances. Il faut encore tenir compte du déphasage induit par la résonance pour choisir précisément
la valeur de la fréquence d’excitation. En effet, en dessous de la premiére résonance, I’excitation
de I’échantillon et la réponse du levier sont en phase. La contrainte appliquée a I’échantillon est
faible. Des que la résonance est franchie, excitation et réponse sont en opposition de phase, ce qui
induit une forte augmentation de la contrainte locale. A I’approche de la deuxieme résonance, 1’ef-
fet inverse se produit, a savoir que I’excitation et la réponse sont en opposition de phase en dessous
de la résonance et en phase au dessus. Pour maximiser la contrainte, il faudra donc choisir une fré-
quence inférieure a la deuxieme fréquence de résonance. Idéalement, tous les modes impairs se
comportent comme le premier, et tous les modes pairs comme le deuxieme. Cette analyse ne tient
pas compte cependant d’éventuels déphasages supplémentaires provenant par exemple du trans-
ducteur, du scanner ou de 1’échantilion. La figure IV-6 montre le spectre fréquentiel en contact
d’un levier, avec les signaux d’amplitude et de phase. Les plages grisées correspondent aux plages
de fréquence ol la phase est proche de (14+2n)m, n entier. Ces plages sont celles ou la mesure SLAM
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pourrait étre réalisée, en tenant compte en plus du fait que I"amplitude doit étre assez grande pour
étre mesurée.

|
0.1 i
- 2 Figure IV-5 : Comparaison
i § Et du modele de la masse ponctuelle
4 f { I \ (en trait plein) et du modéle de la
£ 001 - i\ i \j poutre développé au chapitre VI
E ; {en pointillé). Le modéle de la
: / \ masse ponctuelle ne tient pas
] compte de I'existence des modes
0.001 3 vibratoires supérieurs au premier,
E ;
‘ |
e R S S 8 7 6 B 13
0.1 | 10 100
way
dessessessing — 0
— Amplitude
- Phase
100
— —Tt
)
2
E T
E 10 2
s &
o — —21 %_
E £
=] =
=
& : — —3n
i
0.1 % - 41
1 1 Ll 1 |
0 200 400 600 800 1000
Fréquence [kHz]

Figure IV-6:  Spectres fréquentiels de I'amplitude et de la phase du levier en contact avec une surface. Les
plages grisées sont celles ou I'excitation et la réponse sont en opposition de phase, soit les fréquences ot la con-
trainte sera maximisée.

Enfin, le modele de la masse ponctuelle ne prédit correctement la valeur de la fréquence de réso-
nance du premier mode vibratoire que pour des leviers trés rigides. Pour tous les leviers commer-
ciaux couramment utilisés en imagerie, les fréquences de résonance prédites sont supérieures aux
fréquences réellement mesurées.
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5.2 La mécanique du contact

Les conditions pour lesquelles la mécanique de Hertz est valable ne sont quasiment jamais réunies
lors d’une mesure réalisée avec un AFM (pour le détail des conditions, voir chapitre III). Notam-
ment, la gamme de forces appliquées est en général trop faible. En raison de cela, la rugosité de la
surface ne peut plus étre négligée !'3-'17, de méme que toutes les contributions a I'interaction autres
que la force directement appliquée par le levier. Parmi celles-ci, on peut mentionner les forces ca-
pillaires qui sont généralement du méme ordre de grandeur ou supérieures a la force du levier, ainsi
que les forces d’adhésion entre la pointe et la surface !18.

5.3L’échantillon

La description de I’échantillon a I’aide du modele du solide linéaire idéal n’est adéquate que lors-
que 1’échantillon présente une relaxation dans les gammes de températures et de fréquences étu-
diées. De plus, seule I'interaction normale entre la pointe et I’échantillon est considérée. Cette
approximation n’est réaliste que pour des pointes courtes dont I’amplitude de vibration est faible.
Dans la plupart des cas, les interactions latérales entre pointe et €chantillon doivent étre prises en
compte car elles modifient fortement les modes vibratoires du levier %121,

5.4 La plage de température

Le fait de varier la température lors de la mesure induit un certain nombre de difficultés. La pre-
miére d’entre elles est lie a I’ utilisation de leviers de type Piezolever™ comme senseurs de la vi-
bration. En effet, ces leviers (en silicium) sont dotés d’un circuit piézo-résistif déposé a leur
surface, qui assure la détection de la déformation 2°. Au cours d’une rampe de température, les dif-
férences de coefficient d’expansion thermique entre le silicium et le circuit génerent de fortes con-
traintes dans le levier, qui ont tendance a le déformer. Ainst, la boucle de régulation du microscope,
assurant un contact constant entre la pointe et I’échantillon, perd sa référence et la force de I'inte-
raction varie au cours de la mesure. L’utilisation d’autres leviers, en silicium ou en nitrure de sili-
cium, sans couche métallique déposée a leur surface permet de limiter cet effet.

La deuxiéme difficulté est due a la dilatation thermique de toutes les pieces chauffées. Si aucune
précaution n’est prise, la dilatation de I’échantillon peut devenir supérieure a la course verticale
totale du scanner. On risque ainsi de modifier fortement la force appliquée par le levier au cours
de la mesure. En plus de la dilatation verticale, des dérives thermiques importantes dans le plan de
I’échantillon sont a prévoir, rendant al€atoire 1’acquisition de spectres en un point fixe donné. La
taille minimale des phases sur lesquelles un spectre en fonction de la température peut €tre acquis
dépend de la dérive thermique du montage: moins le montage dérive, plus petite est la phase me-
surable 122,

Enfin, le dernier probléme provient de I’utilisation d’un scanner piézo-€lectrique pour assurer le
positionnement de 1I’échantillon, ou de la pointe. Les propriétés de ces matériaux changent, notam-
ment en fonction de la température. Il faut donc veiller a tres bien isoler le scanner lors de rampes
de température de 1’échantillon, afin, encore une fois, de minimiser les problémes de dérive ther-
mique.
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Le spectrometre mécanique local a température variable, dans sa version la plus récente, est limité
a une température minimale €gale a la température ambiante, et une température maximale de I’ or-
dre de 120°C. Nombre de phénomenes ont lieu a des températures soit inférieures soit supérieures,
et ne sont donc pas accessibles.

5.5La plage de fréquence

Le choix de la fréquence d’excitation dans une mesure T-SLAM est fortement restreint, et 1i€ au
levier utilisé puisque la fréquence doit étre légerement supérieure a la fréquence de résonance en
contact du premier mode vibratoire #'-83, De ce fait, il faut veiller & ce que I'électronique de controle
et de détection ait une bande passante suffisante. Pour les leviers commerciaux courants, ceci cor-
respond a des fréquences inférieures a 500 kHz en général, ce qui ne pose pas de problémes avec
les microscopes du commerce.

Pour I’étude des phénomenes anélastiques, une variation de température peut étre remplacée par
une variation de la fréquence de mesure ! 192123 (voir annexe-1, page 157). Ainsi, il serait possi-
ble de s’affranchir des limitations en température €évoquées au paragraphe précédent si une large
plage fréquentielle €tait accessible. Ce n’est pour 1’instant pas le cas.

6. Buts du présent travail

Dans la suite de ce travail, le modele de la masse ponctuelle va étre remplacé par un modele tenant
compte de la géométrie du levier, celui d’une poutre encastrée. Ceci va permettre d’€élargir la plage
de fonctionnement fréquentiel théorique du spectrometre mécanique local. Un nouveau montage,
permettant la détection de la vibration du levier a haute fréquence, sera présenté et discuté ensuite.

Finalement, le nouveau spectromeétre mécanique local sera utilisé pour étudier une large gamme
d’échantillons présentant des propriété€s mécaniques diverses.
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CRAPTREV _ LE SPECTROMETRE LOCAL,
MESURES A FREQUENCE
VARIABLE

Le fonctionnement du spectrometre local a fréquence variable est décrit en détail dans ce chapitre.
Les deux approches suivies pour sa mise au point sont exposées et comparées. Le choix final de
l'une d’entre elles est justifié par la présentation de résultats caractéristiques.

1. Pourquoi développer un nouvel appareil?

Le spectrometre local, développé a partir d’un AFM conventionnel, dispose d’une gamme de fré-
quence tres limitée. Ceci est di a un ensemble de raisons, tant mécaniques qu’€électroniques. Afin
d’élargir cette gamme de fréquence, il est donc nécessaire de modifier 1’ appareillage.

Les limitations électroniques proviennent des bandes passantes des différents composants. La pho-
todiode utilisée pour mesurer la déflexion du levier a par exemple une bande passante typique li-
mitée a 600 kHz. Ainsi, il est illusoire d’espérer détecter un mouvement a une fréquence supérieure
a 1 MHz avec une telle diode. En plus de cela, la chaine d’acquisition qui suit la photodiode
(préamplis, filtres, amplis) fonctionne elle aussi dans le méme domaine fréquentiel. Finalement,
méme si un signal a été détecté, amplifi€ et filtré, il faut encore disposer d’un détecteur synchrone
qui soit capable de 1’analyser. Les détecteurs synchrones les plus courants, et les moins chers, ont
une bande passante limitée a 100 kHz. On en trouve a 1 MHz, voire méme maintenant a 250 MHz
124" mais leurs prix sont en rapport...

Quant aux limitations mécaniques, elles sont li€es au fonctionnement du spectrometre local: dans
le systeme utilis€ jusqu’alors, la fréquence d’excitation du levier ne peut pas étre choisie arbitrai-
rement. Elle doit en effet correspondre a une fréquence légerement supérieure a la fréquence de
résonance en contact du premier mode vibratoire 8%, I n'y a donc pas possibilité de varier la fré-
quence sur une large gamme.

Pour toutes ces raisons, il est nécessaire de repenser tant le mode d’acquisition (limitations €lec-
troniques) que le mode de fonctionnement du spectrometre (limitations mécaniques). Pour ce faire,
deux approches différentes ont €té suivies: ’approche non-linéaire par "mixing" mécanique et
I’approche linéaire par stroboscopie qui sont présentées aux paragraphes suivants.
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2. Le mixing mécanique, une approche non-linéaire

2.1 Modélisation

L’approche non-linéaire présentée dans ce paragraphe est fondée sur le modele exposé au
chapitre III, paragraphe 3.2. La résolution compleéte de 1’équation du mouvement du levier en con-
tact avec un €chantillon est trop complexe pour étre menée a bien ici, néanmoins il est possible
d’obtenir, a I’aide d’approximations raisonnables, des informations sur I’évolution des signaux
mesurés en fonction des divers parametres (amplitudes d’excitation, fréquences d’excitation, rai-
deur du levier, etc...).

L’équation du mouvement II1.25 peut étre réécrite de la fagon suivante:
. - ) .
M(Az - Ae, )+ B(Az - Ae,) - Y{Az - A, )= Kyeyief A, - Ae ) - Mae, _
avec B =K ior— 3[Ac| ¢ Y= 3[Ac , A, et z; conservant leur définition du chapitre III. Les
levier ™ 9 Zg 8 Z02 C
deux excitations Ae, et Ae, sont définies comme suit:

Ae, = A ,cOs ((co + Am)t + (p)

(V.2)
Le terme de droite de I’équation V.1 s’écrit alors:
kiAe, — Ae, ) - MAe,| = A(t) cos (wt) + B(®) sin (et)
A(D) = A Kieyier €05 (A0t + ) + A (M0 ~ Ky
B(t) = A K yier Sin (At + @) V3)

L’introduction d’une nouvelle variable x=Az-Ae; permet de franchir le pas suivant. Considérons
que Aox<<®. Dans ce cas, A(t) et B(t) sont constants sur plusieurs cycles de cos(®t). On obtient
ainsi I’équation suivante, qui décrit le mouvement de la pointe en contact:

MX + Bx —yx2 = A cos ((nt) + B sin ((x)t) (V.4)
La solution de cette équation du mouvement s’écrit comme une sé€rie de Fourier:

X=Xq+ ngl (ancos (@t) + b sin (wt))

(V.5)
En premiére approche, arré€tons-nous au premier ordre, et posons:
X=Xy +acos (u)t) + b sin (cot) (V.6)
L’introduction de V.6 dans V.4 donne finalement:
2 2
(al(— M2 + B - 2yx0) - B) sin(wt)+ (b 1(— Mon? + B - Zyxo) —A) cos(ot)+ Bxo—yx§ - 4 ; b1y
V.7)
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L’équation V.7 se résout terme a terme, ce qui donne trois €quations pour les trois inconnues X,
a; et b1:

al(—Mw2+B—2\(x0)—B=O
bl(—Mm2+B—2yx0)—A=0

2 2
2 a1+b1_
Bxo-vxg—y—=— =0 (V.8)

On obtient, apres remplacement de a; et by dans la troisieme €quation V.8:

2 2
4y3x$ -~ 4y*(2B — Mo )x3 + 7(5[32 ~ 6Mw?p + M2m4)x5 -B(B- Mw2)2x0 + yA—;’B— =0 v

Un pas supplémentaire dans la résolution de ce systéme peut étre réalisé en remarquant que le ter-
me d’ordre O est la somme d’un terme constant et d’un terme lentement variable a la fréquence Aw:

A® +B? 2 2 2
Y—Z_— = % A%k levier A’i(M(’)z - l(levic:r) +2A 1Ak levier(l\/[(’)2 - klevier) cos (A(’)t + (P)
(V.10)
La solution x; de cette équation est donc de la méme forme, et on peut poser:
Xo = Xqo| I + Axgcos |Awmt + ) Axg<1
0 00( 0 ( ‘P) 0 V.11)

En introduisant V.10 et V.11 dans V.9, et en effectuant le développement limit€ de V.9 autour de
Xgo> on obtient finalement deux équations qui décrivent, 1’une le comportement quasi-statique de
la pointe en contact avec un €chantillon lorsque deux excitations sont appliquées, et 1’autre le com-
portement de cette méme pointe a la fréquence de mixing Aw:
4v3x4. — 4v2(2 M2 x3 526 2 M2w4 |x 2 M22 Y
Y X0 — 4Y ( p-Mo )X00+ B~ - 6Mw’p + M@ XOO—B(B— o ) X0+ %
21,2 2 Z
(A 2k levier T A I(sz - klevier) =0
(V.12)

16y3x 4o — 12y%(2B - M2 Jx 3y + 27(5[32 — 6M2B + M2(o4)x(2)0 ~B(B-Mw2)’xgq [Axo+ A

A 2k levie sz - klevier) =0
(V.13)

Les deux résultats principaux de ce calcul sont la démonstration de 1’existence d’un déplacement
quasi-statique de la pointe du microscope lorsque celle-ci est soumise a deux excitations (ou méme
a une seule excitation: posant A;=0 ou A,=0, il reste une solution x(y non nulle), et ce quelle que
soit la fréquence d’excitation. Ce parametre est celui qui est mesuré dans les expériences de type
"diode mécanique”, mais seulement a partir d’une certaine amplitude d’excitation critique %°. Ce
calcul montre que pour toute amplitude d’excitation non-nulle un tel déplacement existe. Le seuil
de la diode mécanique n’est pas observé ici puisqu’aucune condition de décollement n’est intro-
duite dans le modele.

L’autre conséquence de ce calcul est la mise en évidence de la contribution a la fréquence A®, ce
qui justifie les mesures présentées dans les paragraphes suivants, qui sont toutes acquises a la fré-
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quence de mixing Aw. L’évolution du parametre X en fonction des grandeurs expérimentales
dont il dépend est présentée dans les figures V-1 et V-2. La figure V-1 montre I’effet des deux am-
plitudes d’excitation sur le déplacement quasi-statique de la pointe. On peut remarquer que, tant
que la raideur du levier est beaucoup plus faible que la raideur du contact (K gpact~90 N/m pour
les valeurs des parametres utilisé€es dans le calcul), I'amplitude d’excitation de la base du levier n’a
pas d’influence sur xg,. L’effet de I’augmentation de 1’amplitude de vibration de 1'échantillon est
important, et conduit & un accroissement de la valeur de X, ce qui correspond a un €loignement
de plus en plus important de la pointe par rapport a I’échantillon. Ces résultats ont €té obtenus a
I’aide du logiciel Maple V 2, et les valeurs des paramétres utilisées pour le calcul sont présentées
dans la Iégende de la figure V-1. On note ici que X représente environ un centicme de I’amplitude
de vibration appliquée, ce qui peut sembler faible. Des résultats, présentés au paragraphe V.2.4 ¢),
montrent cependant que ce parametre peut étre mesuré.

40x10” — 40x10° A
k=0.05 N/m
30 -GF-A=01A4
— e Ay=1 A _
< -6 A=2A =
] 20 — - 1=
» £
10 <
I ] | 1
05 1.0 15 2.0 25 05 10 15 20 25 30 35 40
A (Al A, [A]
Figure V-1:  Evolutions de 1'une des solutions de 1’équation V.12. Les valeurs choisies pour les différents parame-

tres du modele sont les suivantes: »=310° 1/s, M=10"10 kg, 20=10'11 m, E=130 GPa, R=310%m. Les amplitudes d’ex-
citation sont variées entre 0.1 A et 2 A pour la base du levier, et 0.5 A et 4 A pour I’échantillon. Deux figures sont
présentées, 1’une pour un levier trés souple (k;=0.05 N/m), I'autre pour un levier rigide (k;=5 N/m). Dans les deux cas
le déplacement quasi-statique xqq est du méme ordre de grandeur, le picometre, et correspond a un €éloignement de la
pointe de ’échantillon. L’effet de I'amplitude d’excitation de la base n’est sensible que pour le levier rigide.

La figure V-2 met en évidence un autre effet, qui est la tres forte dépendance de x en fonction de
la fréquence d’excitation. Pour des valeurs de m inférieures a 10° 571, il n’y a quasiment pas d’effet,
mais un accroissement tres rapide a lieu pour des pulsations entre 10° sl et 410° 571 La valeur de
la fréquence de résonance libre du systéme, pour les valeurs choisies des parametres, est de 1’ordre
de 2.10* 57! et la valeur de la fréquence de résonance en contact est de I’ordre de 108 571, On voit
donc qu’il faut exciter le systeme a une fréquence largement supérieure a sa fréquence libre pour
étre en mesure de détecter un signal.

La figure V-3 présente I’évolution de la composante de la vibration a la fréquence de mixing,
Xgo*Axq (voir équation V.11). Les parametres choisis sont ceux de la figure V-1. Idéalement, il fau-
drait représenter les quatre solutions xqq de 1’équation V.12, et les réintroduire dans V.13, ce qui
donne quatre évolutions possibles. Seule la premi¢re solution est présentée ici. On constate immé-
diatement que les amplitudes de vibration sont extrémement faibles, puisqu’on atteint au mieux
107 A avec les valeurs utilisées. La détection de cette composante n’est possible avec I' AFM que
parce que ce microscope n’est pas sensible a la position absolue de la pointe, mais a la déflexion
du levier, qui peut étre largement supérieure.
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La croissance de cette composante avec I’amplitude appliquée est tres rapide, puisque Ax croit de
facon quadratique avec I’amplitude, et X croit a une puissance entre 1 et 2 (les fits ne sont pas
représentés afin de ne pas alourdir les figures). Cette composante dépend également de la raideur
du levier, comme montré a la figure V-3 pour deux raideurs différant d’un facteur 100.

107
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Figure V-3:  Evolution de la composante de la vibration a la fréquence de mixing Aw. L amplitude de cette vibra-
tion est tres faible, mais sa croissance est treés rapide avec 1'amplitude appliquée, quelle que soit la valeur de la raideur
du levier.

2.2 Montage expérimental

Ce montage nécessite I’emploi de deux transducteurs, I’un a la base du levier, I’autre sous I’échan-
tillon. Ils sont alimentés chacun par un générateur de fonctions, avec une tension sinusoidale de
fréquences o et w+A®. La différence de fréquence, A, est choisie de sorte a étre dans la fenétre
de détection du détecteur synchrone utilisé 126, Le signal de déflexion du levier est filtré, a travers
un filtre passe-bas, afin d’éliminer toutes les contributions autres que celle a Aw. Ce signal est en-
suite analysé€ par le détecteur synchrone, dont la référence est fournie par un mixer. Ce mixer est
lui-méme aliment€ directement par les deux générateurs, a travers deux résistances importantes de
facon a ne pas causer de chute de tension sur les transducteurs. La sortie du mixer est enfin filtrée
avec un filtre passe-bande centré sur A®. Les canaux de sortie du détecteur sont reli€s a un systéme
d’enregistrement et d’affichage des résultats.
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Figure V-4:  Schéma de la partie acoustique du montage. Un générateur alimente le transducteur situé a la
base du levier avec un signal haute fréquence ®, un deuxi¢me générateur alimente le transducteur placé sous
I’échantillon 4 une fréquence w+A®. Le signal requ par la photodiode est divisé en deux, une partie servant a
la régulation de la position comme dans un AFM classique, une autre partie analysant le spectre acoustique.
Pour ce faire, le signal est filtré, afin d’éliminer toutes les contributions haute fréquence et ne conserver que le
signal 4 Am. Celui-ci est analysé par un détecteur synchrone, dont la référence est fournie par un mixer, lui-mé-
me aliment€ par les deux générateurs.

2.3 Résultats

Tous les résultats présentés dans ce paragraphe ont ét€ obtenus sur un microscope Universal de
chez Thermomicroscopes (anciennement Park Scientific Instruments) 27, Le transducteur bimor-
phe présent sur la téte non-contact de ce microscope est utilisé pour fournir I’excitation acoustique
a la base du levier. Ce transducteur présente une résonance a 385 kHz qui est exploitée pour géné-
rer de fortes amplitudes de vibration. L’excitation de 1’échantillon est fournie par un transducteur
large bande de chez Panametrics (modéle V-101 RM). Sa fréquence centrale est 542 kHz, et sa
bande passante a -6 dB est 97% (figure V-5). En raison de I’existence de la résonance du bimor-
phe, et de la réponse relativement plate entre 400 et 600 kHz du deuxiéme transducteur, tous les
spectres suivants sont obtenus en fixant la fréquence de 1’excitation a la base du levier a 385 kHz.
La fréquence du deuxiéme transducteur est balayée entre 385 et 485 kHz afin de couvrir la bande
de 100 kHz accessible a la détection par le détecteur synchrone.

Un spectre caractéristique obtenu sur un échantillon de GaAs est présent€ a la figure V-6. Les ten-
sions appliquées aux deux transducteurs sont 300 mV et 3 V, a la base du levier et sous 1’échan-
tillon respectivement. La premiere résonance en contact est clairement visible autour de 60 kHz.
La présence de ce pic, avec un bon rapport signal sur bruit, démontre la réalit€ du phénomene de
mixage, le signal détecté ici étant le signal x(9*Ax évoqué au paragraphe 2.1, formules V.11 a
V.13.
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Figure V-6 :  Spectre en contact sur un échantillon de GaAs, présentant le premier mode résonant. le trans-
ducteur a la base du levier est excité a 385 kHz et 300 mV, tandis que le transducteur sous 1’échantillon est ex-
cité avec une fréquence variable entre 400 et 475 kHz, a3 V.

a) Effet de I’amplitude d’excitation

La non-linéarité de I’interaction peut encore €tre mise en évidence en étudiant 1’évolution de la fré-
quence de résonance en fonction de différents parametres, tels que 1’amplitude de I’excitation.
Deux figures (V-7 et V-8) présentent en détail I’influence de I’amplitude d’excitation sur le com-
portement de la fréquence de résonance. La figure V-7, tout d’abord, présente cinq spectres acquis
a fréquence croissante en augmentant 1I’amplitude d’excitation de la base du levier. A faible ampli-
tude, le pic est symétrique, sa fréquence est fixe et le rapport des amplitudes correspond au rapport
des tensions appliquées, dans la limite des incertitudes de mesure. Au-dela de 300 mV, on assiste
a un déplacement de la fréquence de résonance vers des fréquences plus basses 128,
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Figure V-7:  Mise en évidence de I'adoucissement de la résonance, caractéristique d une résonance non li-
néaire. Pour des amplitudes d’excitation croissantes, la fréquence de résonance se décale vers les basses fré-
quences.
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Figure V-8:  Evolution de la fréquence de résonance du premier mode en contact en fonction des amplitudes
appliquées sur les deux transducteurs.

De plus, I’amplitude du pic semble rester constante sur une large plage d’amplitudes d’excitation.
Cet effet est mis en €vidence a la figure V-8, dans laquelle sont reportées les amplitudes des pics
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de résonance en fonction de leur fréquence. Quatre courbes sont présentées, correspondant a des
amplitudes d’excitation croissantes de 1’échantillon. Ce comportement typique d’une résonance
non-linéaire est appelé adoucissement 12°,

Afin de comprendre schématiquement I’ origine de cet adoucissement, nous allons faire trois hypo-
théses: la mécanique de Hertz s’applique, de méme que 1’approximation linéaire présentée au pa-
ragraphe II1.3.1, page 33, ce qui nous permet de définir la raideur du contact. De plus, nous allons
supposer que la raideur du contact est le parametre responsable de la position de la résonance: plus
la raideur est grande, plus la fréquence de résonance est élevée ’® 7%, A T’aide de ces hypothéses,
nous pouvons désormais représenter I’évolution de la raideur du contact en fonction de I’amplitude
de la vibration appliquée.

La raideur du contact, dans le cas hertzien, s’ écrit:

K contact = 2EVOR (V.14)
La raideur moyenne du contact sur un cycle de vibration peut s’écrire:
§+3g
f k(x) dx
<k(d,) > = 8—60—
0 20 (V.15)

oll k(x) est donné par V.14, d est la position d’équilibre statique et 8y est 1’amplitude de vibra-
tion. La figure V-9 présente I’évolution de la raideur moyenne du contact en fonction de 1’ampli-
tude de vibration, comme calculée en V.15.

16 1.00
Jhors contact | en contact 0.98 —
— 12+ 2 0.96 -
Lo n b= .
51; E 0.94 — Perte de contact
o 8= 5
& - = 0.92-
6 position 22
4 - d'équilibre v 0.90 -
. statique 0.88 4
0 | | 1 1 I 1
2 -1 0 1 2 3 4 0 2 4 6 8 10
Déplacement [arb.] Amplitude de vibration normalisée
Figure V-9 :  Courbe Force-Déplacement dans le cas de la théorie de Hertz (a gauche) et évolution de la

raideur moyenne, normalisée, en fonction de I’amplitude de vibration (a droite). La raideur diminue lorsque
I"amplitude de vibration augmente, ce qui induit une diminution de la valeur de la fréquence de résonance.

On constate clairement ici que la raideur diminue lorsque 1’amplitude de vibration augmente, et ce
méme au-dela de la perte de contact. On peut remarquer que la variation relative de la raideur est
faible, puisque de 1’ordre de 6% au moment de la perte de contact. Ceci est en bon accord avec la
variation observée de la fréquence de résonance, de I’ordre de 10% au maximum sur les courbes
des figures V-7 et V-8.

Une derniére caractéristique de 1’adoucissement d’une résonance est I’hystérese qui apparait entre
les spectres acquis a fréquence croissante et décroissante. La figure V-10 montre ce phénomene
tres clairement, pour des amplitudes d’excitation plus grandes que celles des figures précédentes.
A faible amplitude, une fois encore, les pics sont symétriques et I’hystérese est faible. Les spectres

55



— fréquence croissante
--------- fréquence décroissante
1.5 = n
>
g
o 1.0 —
g Ubase =2V
2
g
Ubase =1V -
0.5 —
7é Upgee =0.5V 5

| l |
40 50 60 70 80
Fréquence [kHz]

Figure V-10:  Spectres fréquentiels présentant la premi¢re résonance en contact. Les mesures sont faites a
fréquence croissante et décroissante successivement, pour différentes amplitudes d’excitation a la base du le-

vier.

a 1 et 2 V en revanche sont tres fortement affectés, les pics n’étant plus du tout symétriques et pré-
sentant une large hystérese '3% 131 1l n’est plus possible de définir avec précision la fréquence de
résonance du mode considéré. Afin de mieux comprendre 1’origine de 1’hystérese, la figure V-11
présente un schéma de 1’évolution d’un spectre fréquentiel dans le cas d’une résonance non-linéai-
re. A faible amplitude d’excitation, le pic est symétrique et aucune hystérése n’est présente entre
les mesures a fréquence croissante et décroissante. Avec ’augmentation de 1’amplitude d’excita-
tion, la fréquence du maximum du pic de résonance se décale vers les basses fréquences. Ce déca-
lage est responsable de 1’apparition de points a tangente verticale sur le spectre (A et B), ce qui
cause un "saut” sur le spectre (indiqué en traitill€ sur la figure V-11). L’hystérese apparait a cause
de la non superposition de ces deux points a tangente verticale.

Figure V-11 :  Schéma d’une
résonance non-linéaire. Les dif-
férentes courbes correspondent a
des amplitudes d’excitation
croissantes. Les discontinuités,
en traitillés, montrent 1’allure at-
tendue d’un spectre expérimen-
tal. La partie de la courbe entre
les traitillés (de A a B) n’est pas
accessible expérimentalement.

Amplitude

Fréquence
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Dans la suite de ce paragraphe, les spectres sont acquis avec des amplitudes d’excitation suffisam-
ment faibles pour apparaitre symétriques.

b) Effet de la charge appliquée sur le contact

Les leviers utilis€s pour cette étude sont des microleviers triangulaires en nitrure de silicium de
Thermomicroscopes. Ces leviers ont des constantes de raideurs trés faibles, de I’ordre de 0.01 a
0.05 N/m. La gamme de charges accessibles en utilisant le programme d’acquisition est ainsi tres
faible. Pour élargir cette gamme de charges, la boucle de régulation est désactivée, et la tension
appliquée au scanner est incrémentée, pas a pas. Un spectre est acquis pour chaque valeur de la
tension et la fréquence et I’amplitude de la résonance sont enregistrées. Il devient rapidement né-
cessaire d’ajuster le réglage de la position de la photodiode, en raison des déformations tres impor-
tantes du levier induites par la charge appliquée. Les résultats obtenus pour deux leviers sur un
échantillon de quartz sont présentés a la figure V-12.

Figure V-12 :

Tension appliquée au scanner [V]

Tension appliquée au scanner [V]
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Evolution de la fréquence de résonance en contact sur un échantillon de quartz, en fonction de la

charge appliquée. Les deux graphes présentent les mesures obtenues avec un Microlever C, a gauche, et un Microlever
D, a droite. Les courbes superposées aux points sont des guides pour 1'oeil indiquant les tendances des évolutions.

Dans les deux cas, on observe au moins deux régimes: dans un premier temps, pour les charges les
plus faibles, la fréquence de résonance varie fortement d’une mesure a I’autre. A plus forte charge,
une transition rapide a lieu vers une fréquence supérieure. Cette nouvelle fréquence est stable d’une
mesure a I’autre, environ 10% supérieure a la fréquence moyenne a faible charge. Parallelement,
1’amplitude du pic de résonance décroit régulierement avec la charge sur toute la gamme explorée.

Une explication possible de ce comportement provient de la maniere dont I’expérience est réalisée.
Une fois I’approche automatique terminée, et le contact avec la surface établi, la boucle de régula-
tion est désactivée, et le scanner est rétracté au maximum. Le contact est alors perdu. La tension
appliquée au scanner est ensuite incrémentée pas a pas, jusqu’a ce que la résonance soit détectée.
Les premiers points sur les deux graphes sont donc obtenus pour des forces nettes d’interaction né-
gatives (domaine attractif). L’interaction étant plus faible, on s’attend bien a une chute de la fré-
quence de résonance. La dispersion importante sur ces premieres mesures s’explique de la méme
facon; en effet, 'interaction étant faible en valeur absolue, de faibles variations absolues de cette
interaction apparaitront comme de grandes variations relatives, susceptibles de modifier la fré-
quence de résonance.

La décroissance de la fréquence de résonance a forte charge, observée sur la mesure réalisé€e avec
le levier le plus souple, est en accord avec les observations de Mazeran '?!. Cette décroissance est
attribuée a deux phénomenes, une augmentation de I’amortissement ou une augmentation du glis-
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sement de la pointe a la surface. Ces deux effets entrainent une dissipation d’énergie et peuvent
expliquer un abaissement de la fréquence de résonance.

c¢) Effet du taux d’humidité

Les mémes mesures de la fréquence et de I’amplitude de la résonance du premier mode en contact
sur un échantillon de quartz ont été réalisées en fonction du taux d’humidité relative de I’atmos-
phére environnant le microscope. Pour ce faire, le microscope a ét€ placé dans une boite a gants
qui permet de confiner 1’atmosphere ambiante. L’accroissement du taux d’humidité est obtenu par
évaporation de gouttes d’eau, qui peuvent étre introduites dans I’enceinte au moyen d’une serin-
gue. La diminution du taux d’humidité s’obtient griace a un flux continu d’azote gazeux a travers
la boite a gants.
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Figure V-13:  Mesure de la fréquence de résonance du premier mode en contact en fonction du taux d’hu-
midité relative.

Les figures V-13 et V-14 présentent 1’évolution de la fréquence de résonance et de I’amplitude du
pic de résonance pour un taux d’humidité relative croissant et décroissant. Pour analyser ces résul-
tats, il est important de savoir exactement comment I’expérience a été réalisée. Dans un premier
temps, avant le premier contact du levier avec 1’échantillon, le taux d’humidité a été abaiss€ jus-
qu’a 5% environ. Le contact a ét€ établi, et les spectres ont ensuite €t€ acquis en continu, pendant
que le taux d’humidité croissait. Une fois le taux de 60% atteint, le contact a €t€ rompu pendant 5
minutes avant d’effectuer une nouvelle approche et de commencer les mesures a taux d’humidité
décroissant. Il faut noter que le temps nécessaire a la décroissance du taux d’humidité est tres lar-
gement supérieur a celui nécessaire a sa croissance.
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Figure V-14:  Mesure de I’amplitude de la résonance du premier mode en contact en fonction du taux d’hu-

midité relative.

L’augmentation de la fréquence de résonance observée a humidité croissante provient de I’existen-
ce de forces capillaires dans le contact, qui augmentent avec le taux d’humidité. La tendance gé-
nérale s’inverse pour un taux d’humidit€é décroissante, en accord avec cette analyse. La non
superposition des mesures a taux croissant et décroissant peut étre due a une différence dans la
taille du ménisque d’eau qui s’établit entre la pointe et la surface, suivant que le contact initial est
réalisé "a sec" ou pour de forts taux d’humidité. Cette analyse est en accord avec le modele déve-
loppé par Crassous et al. 132, En effet, dans ce cas, la force capillaire dépend de la taille du ménisque
et s’écrit:

F(h) = —41tRyLv(1 ~h-de 33)

2r (V.16)

ou R est le rayon de courbure de la pointe, Yiv est1’énergie de surface, h la distance pointe-échan-
tillon, e I’épaisseur du film d’eau adsorbé sur la pointe et I’échantillon et r le rayon du ménisque.
On constate que, méme en contact (h=0, a supposer qu’aucune couche d’eau ne reste coincée entre
la pointe et la surface), la force capillaire dépend de e et r.

La variation absolue de la fréquence de résonance n’est que de 1.5 kHz entre les mesures a 5%
d’humidité, et celles a 60% d’humidité, ce qui représente une variation relative de seulement 5%
environ. C’est un effet faible, méme s’il est mesurable.

Sur I'amplitude en revanche, 'influence du taux d’humidité est beaucoup plus manifeste. Les me-
sures a taux croissant et décroissant sont cette fois superposées, et présentent une variation de pres
de 100% entre I’amplitude mesurée pour un taux de 5% et celle mesurée pour un taux de 60%. Mal-
gré la dispersion des résultats, la décroissance de I’amplitude semble linéaire avec le taux d’humi-
dité.
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d) Effet de la raideur du levier

La fréquence de résonance du premier mode en contact a ét€ mesurée sur un échantillon de GaAs,
ainsi que sur un composite constitu¢ d’une matrice d’ Aluminium et de fibres d’ Alumine Al,Oj.
Sur chaque matériau, la mesure a été réalisée avec trois leviers dont les raideurs sont connues. Pour
I’échantillon de GaAs, ces leviers sont les microleviers C, D et E du méme chip. Pour le composite,
ce sont trois leviers Nanosensor en silicium. Les valeurs mesurées des fréquences de résonance
sont présentées a la figure V-15, sur laquelle I’axe des ordonnées est normalis€ par la fréquence de
résonance libre de chaque levier, tandis que I’axe des abscisses représente le rapport de la raideur
du contact a la raideur du levier. La raideur du contact est un paramétre inconnu, mais on peut sup-
poser, en premieére approximation, qu’elle reste la méme au cours de chaque série de mesures. En
effet, elle dépend principalement du module €lastique réduit et de la taille du contact (dans 1’ap-
proche hertzienne au moins). Le module réduit dépend des matériaux en présence, qui ne changent
pas au cours d’une série de mesures (GaAs-Si3Ny, Al-Si ou Al,O5-Si). La taille du contact quant
a elle dépend du rayon de courbure de la pointe, qui varie peu, et de la force appliquée, fixée a une
valeur donnée pour chaque série de mesures.
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Figure V-15:  Les fréquences de résonance en contact du premier mode de résonance mesurées avec diffé-

rents leviers sur différents échantillons sont présentées, en fonction du rapport de la rigidité normale du contact
(k) et de la raideur du levier (k.). L*échelle des ordonnées est normalisée par la fréquence de résonance libre
du levier utilisé pour chaque mesure. En plus des points de mesure, le modele de la poutre et celui de la masse
ponctuelle sont également représentés. Le modéle de la masse ponctuelle ne permet pas de rendre compte des
résultats mesurés.

En plus des points de mesure, deux courbes figurent sur le graphe. Elles correspondent au modele
de la masse ponctuelle, en trait plein, et au modele développé dans ce travail (chapitre VI), en trai-
tillé. La détermination de la valeur de la raideur du contact se fait par ajustement des points de me-
sure a ’'un des deux modeles. Il apparait immédiatement que le modele de la masse ponctuelle ne
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rend pas compte des mesures, alors que le modele développé au cours de ce travail permet un ajus-
tement bien meilleur.

2.4 Détection du déplacement quasi-statique de la pointe

a) Montage expérimental

Le montage utilisé pour réaliser cette expérience est trés semblable a celui présenté a la figure V-4,
mais il requiert un générateur additionnel. En effet, les déplacements que nous cherchons a mesurer
ici sont trés faibles. Si faibles qu’aucune mesure statique n’est assez sensible pour les observer.
Nous devons donc recourir a une mesure dynamique. Ceci est réalis€ a 1’aide du troisieme généra-
teur qui module les amplitudes des deux excitations avec un signal basse fréquence. La conséquen-
ce de cette modulation est que le déplacement quasi-statique de la pointe va lui aussi osciller a la
fréquence de la modulation, entre sa valeur maximale et zéro. L’amplitude du signal détecté par le
détecteur synchrone, synchronis€ a la fréquence de modulation, est donc une mesure du déplace-
ment quasi-statique de la pointe causé par les deux excitations.

Vibration
Detection

photodiode .
Lock-in

Amplifier Ref. Input Figure V-16 : Schéma du

La e montage permettant la détection
de xqg. Deux générateurs sont uti-
lis€és pour alimenter les deux
transducteurs. Les amplitudes A,

Ajcos(wt) Function

Generator 1

AM Inputs et A, sont modulées par un signal

Transducers basse fréquence fourni par un

/ Function troisiéme générateur. Le signal
Generator 2 détecté par le détecteur synchro-

Ajcos((0+Aw)t+0) ne a la fréquence de modulation

est une mesure de Xg.

Function
Generator 3

b) Modele

Le modele utilisé pour I’analyse de ces résultats a déja été présenté au début de ce chapitre, et les
figures V-1 et V-2 montrent 1’évolution attendue de x. Les résultats du paragraphe suivant vont
étre comparés a ce comportement modélis€.

¢) Résultats

La figure V-17 présente trois mesures de X réalisées sur un échantillon de quartz. Comme pour
les mesures de mixing, la fréquence d’excitation de la base du levier est gardée constante a
385 kHz, alors que la fréquence d’excitation du transducteur est choisie égale a 407 kHz. La mo-
dulation des amplitudes d’excitation est réalisée a 7.8 kHz. La courbe en trait continu de la figure
V-17 présente une mesure réalisée pour une amplitude d’excitation nulle de I’échantillon, et une
amplitude croissante de 1’excitation de la base du levier, de 0 2 5 V. La mesure en pointill€ est réa-
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lisée sans excitation de la base du levier, pour une excitation croissante de I’échantillon de 0 a
10 V. Enfin, la troisiéme mesure est obtenue avec les deux excitations simultanées, celle de la base
du levier fixée 4 0.5 V, et celle de I’échantillon croissante de 0 4 10 V.
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Figure V-17:  Spectres du déplacement quasi-statique X de la pointe en contact avec un échantillon soumis a une
ou deux excitations. Deux régimes sont visibles sur les trois courbes, vraisemblablement liés 4 deux types de non li-
néarités différentes. A faible amplitude, c’est la non linéarité du contact qui se manifeste, alors qu'a plus forte ampli-
tude la pointe commence a glisser a la surface, ce qui modifie la non linéarité de I’interaction.

Les trois mesures présentent le méme comportement, une fois prise en compte 1’efficacité diffé-
rente des deux transducteurs, qui explique que X, soit beaucoup plus grand lorsque le contact est
sollicité depuis la base du levier. Dans les trois cas, on observe un comportement semblable a celui
prédit par le modele (voir figure V-1) a faible amplitude, suivi d’une transition vers un deuxieme
comportement. Ce comportement n’est pas chaotique, mais semble obéir a des lois proches du pre-
mier comportement (croissance de type polyndmiale en fonction de I’amplitude). Ceci nous amene
a penser que ce que 1’on observe est la transition entre deux régimes non-linéaires différents: le
premier, a faible amplitude d’excitation, est li€ a la mécanique du contact, Hertz dans le cas du mo-
dele développé ici; le deuxieéme, a plus forte amplitude d’excitation, est dii au glissement de la
pointe sur la surface. Ceci confirme les travaux de Mazeran qui insiste sur I'importance du glisse-
ment de la pointe sur 1'échantillon 120 121, 133,

2.5 Discussion

Les résultats présentés aux paragraphes 2.3 et 2.4, et notamment la détection des pics de résonance
du levier en contact sur différents échantillons, mettent en évidence un probléme fondamental de
I’approche non-linéaire. Dans 1’optique d’une détermination des propriétés haute fréquence d’un
échantillon, cette approche semble vouée a I’échec. En effet, les résonances détectées le sont a des
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fréquences correspondant a celles qu’on obtiendrait avec une seule excitation a la fréquence Aw.
Ceci démontre bien que I’information haute fréquence est masquée par 1'information basse fré-
quence. Pourtant, si on reprend les €quations du modele (V.12 et V.13), on s’attend a observer une
dépendance fréquentielle forte de I’amplitude du déplacement quasi-statique de la pointe ainsi que
de la composante mixée. Ceci n’apparait pas dans nos résultats.

L’introduction de la dépendance fréquentielle du module élastique réduit dans le modele est un pas
nécessaire pour rendre possible I’étude de I’évolution du module sur une large plage fréquentielle.
Ce développement complémentaire du modele est tres complexe et n’a pas ét€ abordé dans cette
étude. De plus, méme le modele trés simplifié présenté ici devient excessivement complexe des
que le levier n’est plus modélisé par un ressort et une masse ponctuelle, mais bien par une poutre
encastrée, ce qui correspond beaucoup plus a la réalité.

D’une maniere générale, cette approche est compliquée a mettre en oeuvre et donne des résultats
difficiles a analyser. Il nous a donc paru nécessaire de développer une approche différente pour dé-
terminer les propriétés mécaniques locales haute fréquence d’un échantillon.

3. La détection stroboscopique, une approche linéaire

3.1 Principe

Le principal probleme rencontré dans I’approche non-linéaire provient de 1’ utilisation simultanée
de deux ondes acoustiques pour solliciter le contact. Il s’agit donc de trouver une méthode de dé-
tection des vibrations haute fréquence du levier qui ne nécessite la présence que d’une seule onde
acoustique. Cette méthode est fondée sur le principe du stroboscope, dont de nombreuses applica-
tions sont couramment rencontrées 134, La plus célébre est probablement 1’observation du mouve-
ment des roues de la diligence dans les westerns, qui tournent en sens inverse du mouvement
attendu en raison de la faible différence de fréquence existant entre la prise d’images et la rotation
de la roue.

Pratiquement, le levier AFM est excité depuis sa base par un transducteur a une fréquence quel-
conque. Les déplacements statiques ou basse fréquence du levier sont détectés a I’aide de la mé-
thode classique de déflexion optique. Celle-ci fait appel a un faisceau laser, réfléchi sur le dos du
levier avant d’étre intercepté par une photodiode différentielle (a deux ou quatre quadrants). Pour
avoir acceés au mouvement haute fréquence du levier, I’intensité du faisceau laser est modulée a
une fréquence voisine de la fréquence d’excitation. Il en résulte, au niveau de la photodiode, un
signal oscillant a une fréquence égale a la différence des deux fréquences. Ce signal peut ensuite
étre analysé de facon conventionnelle avec un détecteur synchrone par exemple.

Trois avantages principaux résultent de ce montage. D’une part, la sollicitation du contact est par-
faitement définie comme une contrainte sinusoidale de fréquence égale a la fréquence d’excitation
du transducteur. Deuxiémement, les amplitudes de vibration nécessaires pour détecter un signal
sont beaucoup plus faibles que dans I’approche non-linéaire. Pour celle-ci en effet, une amplitude
d’excitation importante est nécessaire pour activer les modes mixés, ce qui cause, comme décrit au
paragraphe V.2.3 a) des problemes d’adoucissement des résonances et d’hystérese entre les mesu-
res a fréquence croissante et décroissante. Rien de tel ici, puisque la détection ne fait pas appel a
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la non-linéarité de I’interaction. Finalement, la gamme fréquentielle sur laquelle une mesure peut
étre réalisée est quasiment illimitée. Les limitations restantes proviennent du laser, qui doit suppor-
ter d’étre modul€ a la fréquence désirée, ainsi que du transducteur qui doit vibrer efficacement sur
toute la gamme fréquentielle d’intérét. Une autre limitation doit étre prise en compte, a savoir
qu’au-dela du quinziéme mode environ, les noeuds de vibration sur le levier deviennent si proches
qu’ils s’influencent mutuellement et que le mouvement global de la poutre devient difficile a ana-
lyser. Dans une moindre mesure, une limitation supplémentaire provient du fait que I’amplitude de
vibration du levier diminue rapidement avec la fréquence. Ainsi, a tres haute fréquence, c’est la
qualité de la chaine d’acquisition (filtres et amplis) qui devient le facteur limitant, permettant d’en-
registrer un rapport signal sur bruit suffisant ou non.

3.2 Développement théorique de la détection homo- et hétérodyne

Le modele présenté dans ce paragraphe explique le principe de la détection stroboscopique. 1l fait
appel 2 un minimum d’hypothéses, qui sont les suivantes 33

-Le levier est excité en régime sinusoidal. La tension appliquée au transducteur pi€zoélectrique est
de la forme Ugsin(mt), et l'angle de déflexion du levier résultant est de la forme
olt) = o sin(mt+3d), (figure V-18).

-La diode laser est modulée par un signal carré de fréquence o, (figure V-19). Le flux lumineux
émis par la diode vaut @ sur une demi-période et O sur le reste de la période.

-La tension de sortie de la photodiode est proportionnelle a la fois a I’angle de déflexion du levier,
et a 'intensité lumineuse du faisceau laser, Vy(t) = a ®(t) o(t).

Va(®

Figure V-18 : Schéma de

PSD principe de la détection. Le flux
@ du laser est réfléchi sur le dos
du levier, qui fait un angle o par
rapport a un angle de référence.
La photodiode différentielle dé-
tecte un signal proportionnel & o
etad.

Figure V-19 : Forme de la
modulation de I’intensité lumi-
neuse fournie par le laser.
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Le flux lumineux de la diode laser peut s’exprimer en série de Fourier, ce qui donne:

@) = 0 2®0n20 >n 1sin ((Zn + 1)comt) V.17)

En conséquence, la tension de sortie de la photodiode V4 peut étre réécrite:

Vo) =assin (0t +8) + fray X 5tgoin (20 + Tontfsin (ot +3) (V.18)
ou encore:
V4(t) = asin ((nt + 8) + %al
> L (V.19)
ng’o Zn+ 1] % ((Zn + 1)(Dmt - ot - 8) - COos ((Zn + 1)0)mt + ot + 8)
avec:
_ a0g®
R (V.20)

Le signal de mesure contient ainsi des contributions a ®, (2n+1)®,+m et (2n+1)w,,-®. Examinons
maintenant ce signal dans le cas d’une détection homodyne, c’est a dire pour ®,=. Dans cette
configuration, seule la composante continue est détectée. En effet, le signal de sortie V 4 est mesuré
par un voltmetre. L’action de celui-ci correspond a déterminer la valeur moyenne du signal mesuré
(pseudo-intégration), ou plus rigoureusement:

T _1( 2

V =—f V4(t) dt =% aqcos (O
47T e a1ces (9) (V.21)

Le temps caractéristique T est grand, ce qui implique que toutes les contributions de type cosinus

sont nulles et n’apparaissent pas dans le signal mesuré. Il est important de noter ici que la phase

initiale & doit étre nulle pour que le signal mesuré€ soit bien une mesure de I’amplitude. Si 6 est pro-

che de 7/2, alors la mesure est sensible a la phase.

Dans le cas d’une détection hétérodyne, la fréquence de modulation est proche de la fréquence
d’excitation, et s’écrit 0,,=0+®y. La détection s’effectue a wy. Le spectre fréquentiel du signal de
mesure est complexe, et constitué de contributions a ®, Wy, 20+0y,... La difficulté consiste a fil-
trer efficacement ce signal autour de la fréquence d’hétérodynage wy. La méthode la plus appro-
priée fait appel a un détecteur synchrone. L’ action de celui-ci consiste a mélanger le signal d’entrée
avec un signal de référence a la fréquence d’hét€rodynage, et a filtrer ensuite le signal résultant par
pseudo-intégration (figure V-20). Le signal de sortie du détecteur synchrone est donc de la forme:

¢ a
V= —1—f V4(t) cos (ot + 85| dt = = cos (8 + 8y
* T ( Jdt =7 cos ) (V.22)
Ici encore, le signal de sortie n’est une mesure de I'amplitude que si 3+3y est nul. En pratique, les
détecteurs synchrones sont a double phase, et la synchronisation impose une phase d’hétérodynage
Oy nulle. Un canal d’acquisition du détecteur synchrone est spécialement dévolu a la mesure de 9,
et I’autre est défini de manicre a mesurer 2a;/7.
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cos(@yt +8H) Fi.guxh'e V-20’ :  Schéma de
principe du détecteur synchrone.
Le signal d’entrée est mélangé
avec un signal de référence, et
Pintégrateur extrait ensuite la

\Y% \'A N . h
d Intégrateur i c?ntnbutlon a la fréquence d’hé
térodynage.

11 faut noter ici que si la réponse du levier n’est pas linéaire, le signal de mesure (V4) contient des
harmoniques du signal d’excitation, aux fréquences m, m entier positif. Afin que le signal de sor-
tie du détecteur synchrone soit correct, il faut s’assurer qu’aucun mélange parasite ne peut prendre
place. La condition suivante doit donc étre vérifice:

(2n +1)(0 + o) -me = 0y, V>0, V m entier positif (V.23)

L’analyse est similaire quelle que soit 1a forme de la modulation de I’intensité du flux du laser. Le
filtrage est grandement facilité par I’adoption d’une modulation de type sinusoidale, mais celle-ci
est difficile a mettre en oeuvre. En effet, la caractéristique courant-tension de la diode laser n’est
pas du tout lin€aire. Ainsi, I’application d’une tension sinusoidale aux bornes de la diode ne génére
pas une modulation sinusoidale du flux lumineux.

3.3 Montages expérimentaux

Expérimentalement, différentes voies sont ouvertes pour réaliser une détection stroboscopique du
mouvement du levier. Elles se distinguent par I’emploi de deux fréquences différentes (hétérody-
nage) ou identiques (homodynage) pour I’excitation et la modulation, ’emploi ou non d’un détec-
teur synchrone, et finalement I'utilisation ou non d’un mixer pour référencer le détecteur
synchrone. Ces différentes possibilit€s sont présentées et discutées dans les paragraphes suivants.

a) Schémas de principe

1) Détection homodyne

L’emploi de la méme fréquence pour I’excitation du levier et pour la modulation du laser semble
a priori étre la méthode la plus simple. La figure V-21 présente un schéma de montage réalisant
une telle détection. En plus de la partie conventionnelle de I’ AFM, consistant en un laser, une pho-
todiode et un levier (I’échantillon, le scanner et la boucle de régulation de la position statique n’ont
pas été représentés), on distingue trois parties complémentaires dévolues a I’excitation acoustique,
la synchronisation des différents signaux et la détection de ceux-ci.

La partie acoustique est constituée des deux générateurs alimentant respectivement la diode laser
et le transducteur fixé a la base du levier. Pour assurer une parfaite concordance des fréquences
émises par les deux générateurs, il est nécessaire de les synchroniser en leur fournissant une réfé-
rence temporelle extérieure aussi stable que possible. Ceci permet également de fixer la phase res-
pective des deux générateurs. La détection est assurée par un voltmetre disposant d’une sortie
analogique pour exporter les valeurs mesurées vers un affichage.
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Ceci vaut pour une mesure a fréquence fixe. Dans le cas ol on désire acquérir un spectre de 1’am-
plitude de vibration en fonction de la fréquence, il devient nécessaire en plus de synchroniser le
début du balayage fréquentiel des deux générateurs en leur fournissant un trigger externe. En outre,
pour assurer un espacement constant des mesures du voltmetre, il faut lui aussi le synchroniser a
’aide du mé&me trigger externe que les deux générateurs.

Référence
Externe

Externe
AFM Conventionnel
e
Photodiode
&
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Figure V-21:  Schéma de principe d’une détection stroboscopique homodyne.

La séquence des triggers est illustrée a la figure V-22. La fermeture de I’interrupteur de trigger ex-
terne génére un saut de tension qui démarre les rampes en fréquence des deux générateurs. Dans le
méme temps, le Pacer commence a produire un signal carré de période fixée par 1’opérateur. Ce
signal est utilis€é comme trigger externe par le voltmetre.

Event In Figure V-22:  Lors de la fer-

—_— > meture de interrupteur du trig-
ger externe (2 Tp), une marche de
tension est appliquée a ’entrée
Event du Pacer. Celui-ci y répond
Pacer Out en gér.lérant un signarl carref dont
la période peut étre imposée. Ce
signal de sortie du Pacer est utili-
s€ comme trigger externe du volt-
A A # metre pour espacer réguliérement
T, T; Ty les mesures.

Lors de I’utilisation d’un tel montage, deux problémes principaux surviennent. Le premier est lié
a I’absence d’information sur le déphasage: si le mouvement du point du levier ou le laser se réflé-
chit n’est pas exactement en phase avec la modulation du faisceau, la valeur de la tension mesurée
par le voltmetre ne sera pas maximale (cf. paragraphe 3.2). A fréquence fixe, ce probleme peut étre
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réglé par ajustement du déphasage des deux générateurs jusqu’a maximiser la tension mesurée. Par
contre, au cours d’un spectre, si le déphasage évolue en raison, par exemple, de 1’existence d’un
processus dissipatif ou d’une résonance d’un transducteur, une variation d’amplitude sera détectée
sans qu’on sache si c’est un effet d’amplitude ou un effet de déphasage.

Le deuxiéme probleme n’intervient que lorsque le levier est en contact avec un échantillon. Dans
ce cas, la boucle de régulation de la distance pointe-échantillon est fermée. Le parametre d’entrée
de cette boucle est la valeur de la tension DC mesurée par la photodiode. Pour ce montage, cette
tension DC est composée de deux contributions, I’'une provenant de la force statique exercée par
le levier sur I’échantillon, et I’autre provenant de la détection stroboscopique du mouvement haute
fréquence du levier. La boucle de régulation n’a aucun moyen de séparer ces deux contributions et
essaie en permanence de s’adapter, sans y parvenir.

Ces deux inconvénients contrebalancent largement les avantages de la méthode, principalement
liés a la simplicité de 1a mesure.

ii) Détection hétérodyne, sans détection synchrone

Le montage précédent peut étre amélioré par I’introduction d’une faible différence de fréquence
entre 1’excitation acoustique et la modulation optique. Typiquement, une différence de fréquence
inférieure au kiloHertz suffit. Par rapport au montage précédent, la partie acoustique et la synchro-
nisation ne sont pas modifiées. La détection par contre est un peu plus compliquée. Le signal pro-
venant de la photodiode est filtré a travers un filtre passe-haut pour éliminer la composante DC, et
a travers un filtre passe-bas pour éliminer un maximum de bruit haute fréquence. Une fois filtré, le
signal est envoyé sur un voltmetre digital qui I’échantillonne et mesure son amplitude créte a créte
(figure V-24). Cette amplitude est ensuite affichée et enregistrée.

Référence
Externe

Trigger
Externe

AFM Conventionnel

Tta“s(\“cwﬁ

Photodiode

EventIn

Affichage

Synchrbnisation

Figure V-23:  Schéma de principe de la détection hétérodyne sans détecteur synchrone
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A A Figure V-24:  Le signal basse fré-
quence est mesuré par un voltmetre
en N points séparés de T. Pour assurer
que toute la période du signal est par-
courue, (N-1)T doit étre supérieur a
celle-ci. Pratiquement, la mesure se
Vmax fait sur 2 & 3 périodes. Le signal de
sortie du voltmetre est la valeur maxi-

Vines male de la tension entre deux points
de mesure V... L’erreur par rapport
a V.« dépend principalement de la
Yy période d’échantillonnage T.

Par rapport au montage précédent, celui-ci présente I’avantage de sé€parer les contributions statique
et dynamique du signal mesuré par la photodiode. Ceci a pour conséquence que la boucle de régu-
lation est stable. La mesure est ralentie, puisqu’il faut laisser le temps au voltmetre d’échantillon-
ner le signal. Par contre, ce montage est peu sensible aux variations légeres de la différence de
fréquence entre les deux signaux, et completement aveugle a la variation de leur phase respective
(pas de modification de 1I’amplitude détectée si la phase change).

Les deux limitations principales de ce montage tiennent a 1’absence de mesure du déphasage d’une
part, et surtout a la plage dynamique assez faible de la mesure. Celle-ci est en effet celle du volt-
metre, a savoir environ 2 a 3 décades seulement entre la saturation et le niveau de bruit. Lors de la
mesure de spectres incluant des résonances, ceci peut étre un probléme puisqu’il faudra choisir en-
tre obtenir une information sur le spectre entre les résonances ou une information sur les résonan-
ces.

iii)Détection hétérodyne, avec détection synchrone

Les deux montages qui suivent difféerent du précédent par I’emploi d’un détecteur synchrone a la
place du voltmetre digital. La différence de fréquence entre 1’excitation et la modulation peut étre
augmentée, dans la limite de la gamme de fréquence utilisable par le détecteur synchrone. Une fré-
quence typique d’utilisation est de I’ordre de 20 kHz. Tout détecteur synchrone requiert I’introduc-
tion d’une fréquence de référence sur laquelle il vient se synchroniser. Cette référence provient, a
choix, des deux signaux originaux apres mixage et filtrage (figure V-25) ou d’un troisiéme géné-
rateur synchronisé sur la méme base de temps que les deux premiers générateurs (figure V-26).

Ces deux montages sont quasiment équivalents au niveau de leurs performances. La détection syn-
chrone présente I’avantage par rapport aux méthodes précédentes de fournir une information sur le
déphasage, et donc sur d’éventuels processus dissipatifs. L’emploi d’un mixer pour référencer le
détecteur synchrone assure une synchronisation parfaite entre excitation et détection: si la fréquen-
ce d’un des deux générateurs n’est pas parfaitement stabilisée, cela ne porte pas a conséquence
pour la détection qui se fait toujours a la fréquence de différence, quelle qu’elle soit. Par contre,
I’utilisation du mixer introduit une limite sur la plage fréquentielle accessible a la mesure. En effet,
le signal de sortie du mixer n’est suffisamment propre pour étre utilisable comme référence par le
détecteur synchrone que sur une plage fréquentielle limitée. Cette plage couvre environ 1 MHz
pour chaque valeur des gains des filtres utilis€s a la sortie du mixer. En modifiant les valeurs des
gains et des fréquences de coupure de ces filtres, il est possible de stabiliser la sortie du mixer pour
n’importe quelles valeurs des signaux d’entrée du mixer, mais uniquement plage par plage. Une
mesure unique sur tout le spectre fréquentiel n’est ainsi pas possible.
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Figure V-25:  Schéma de détection stroboscopique hétérodyne, avec un détecteur synchrone référencé au
travers d’un mixer. Les informations d’amplitude et de déphasage sont accessibles.

b) Montages détaillés

i) Introduction de la modulation optique

Les montages des figures V-21, V-23, V-25 et V-26 ont été réalisés sur la base de deux microsco-
pes a force atomique commerciaux, un Universal de chez Park Scientific Instruments, et un Auto-
probe CP de chez Thermomicroscopes. La principale modification apportée a ces deux appareils
concerne 1’alimentation de la diode laser. Celle-ci est en effet assurée par une alimentation DC,
couplée a une boucle d’asservissement qui maintient 1’intensité émise a une valeur constante
(figure V-27). Afin de pouvoir moduler I’intensité lumineuse, la boucle d’asservissement a dii etre
déconnectée, et I’alimentation DC remplacée par un générateur externe. Avant de réaliser cela, il
est important de mesurer la caractéristique courant-tension de la diode, pour savoir quelle tension
maximale peut étre appliquée par le générateur externe. Les potentiels aux bornes de la diode (mo-
dele Toshiba TOLD 9211) sont mesurés avec un voltmeétre, et les résultats obtenus sont les sui-
vants: tension entre la sortie de la diode (fil gris, LD_OUT) et la masse = 2.55 V; tension entre
Ientrée de la diode (fil jaune, +5VA) et la masse = 4.4 V. Le courant passant a travers la diode est
mesuré en coupant le fil gris et en insérant une résistance de 1 2 entre la sortie de la diode et la
connection LD_OUT. La tension aux bornes de cette résistance est mesurée et vaut 40 mV, soit un
courant de 40 mA. Connaissant ces valeurs, la boucle d’asservissement peut étre déconnectée, et
remplacée par le générateur externe (figure V-28). La valeur de la résistance R est choisie en fonc-
tion de la tension de sortie du générateur V,,, afin d’obtenir un courant maximum de 40 mA et une
chute de tension aux bornes de la diode de 1.85 V.
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Figure V-26 :  Schéma de détection stroboscopique hétérodyne, avec un détecteur synchrone référencé par
un générateur supplémentaire. Ce générateur est lui-méme synchronisé par la méme base de temps que les deux
autres. Cette synchronisation est nécessaire a 1’obtention d’un signal de déphasage stable.
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Figure V-27 :  Schéma élec-
o tronique de la boucle d’asservis-
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La caractéristique courant-tension complete n’a pas ét€ mesurée sur I’Universal. Sur I’ Autoprobe
CP par contre, cette mesure a été réalisée. L’alimentation du laser sur I’ Autoprobe CP a auparavant
été modifiée de facon identique a I’Universal. La figure V-29 présente la courbe courant-tension
ainsi que la variation de I’impédance calculée pour la diode. Cette courbe permet de choisir les pa-
rametres de la modulation appliquée au laser, dépendant de la forme de la modulation. Celle-ci peut
en effet prendre trois formes principales: la premiere est une faible modulation sinusoidale appli-
quée sur une grande tension DC, de type V ;= Vpc + Ve sin(®t), Vpe+ Vac = Vi La
deuxieme est une modulation sinusoidale entre 0 et V..., de type V,; = 1/2 V.. (1 + sin(t)).
Finalement, la troisitme est une modulation "tout-ou-rien" carrée de la forme
Vout = Vinax square(mt). Le parametre V.. est déterminé grice a la courbe courant-tension, en se
souvenant que le courant maximum a travers la diode doit étre de 40 mA. En pratique, les trois for-
mes de modulation ont été testées, et les trois donnent des résultats équivalents. La modulation car-
rée est la plus facile a implémenter, puisque le générateur utilisé (voir annexe-2, page 162) dispose
d’une sortie carrée. La combinaison d’une tension DC et d’une tension AC est plus compliquée a
mettre en oeuvre, puisque ce méme générateur impose une limite a la tension DC qui peut étre
ajoutée a un signal AC (en clair, la tension d’offset doit étre inférieure a deux fois la tension AC).

40 ~ - 25
5

7 30 - - 207%,
£ ]
'q?; 20 — — 153 Figure V-29:  Caractéristique
S L 10 & courant-tension et impédance de
g 10 — E la diode laser de 1" Autoprobe CP.
E & Courant |- 059
ST . Impédance =

0—~ & AAAMNE T ~ 0.0

1 T T T T T

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5
Tension (aux bornes de la diode) [V]

ii) Excitation acoustique

Plusieurs questions se posent a propos de I’excitation. La premiére d’entre elles consiste a choisir
entre une excitation appliquée a la base du levier et une excitation appliquée sous 1’échantillon,
comme cela est réalisé en SLAM. Il faut tout d’abord noter qu’au niveau de I'interprétation des
spectres, a I’aide du modele développé au chapitre VI, il n’y a pas de différence entre les fréquen-
ces de résonance obtenues pour une excitation depuis la base du levier ou sous I’échantillon. I1 faut
donc trouver d’autres criteres de choix. L’avantage principal d’une excitation depuis la base du le-
vier concerne la possibilité offerte de mesurer le spectre fréquentiel du levier avant le contact avec
I’échantillon. Cette mesure permet une caractérisation précise du levier et est trés importante pour
I’analyse des spectres en contact sur un échantillon 13 137 Tl est possible d’imaginer un montage
disposant de deux transducteurs identiques, I’un a la base du levier utilisé pour la mesure du spectre
libre et I’ autre sous I’échantillon utilisé€ pour les mesures en contact, mais il est difficile de justifier
I’emploi de deux transducteurs 1a ou un seul suffit. Un autre avantage de I’excitation depuis la base
est 1’absence de limitation sur la taille et la masse de 1’échantillon. En effet, il est difficile a un
transducteur de faire vibrer un échantillon des que la masse de celui-ci approche celle du transduc-
teur. Dans la plupart des cas, les échantillons sont plus massifs que le transducteur utilisé, et il en
résulte de faibles amplitudes de vibration. En appliquant la vibration a la base du levier, la seule
partie a mettre en mouvement est le chip de silicium contenant la pointe. Les amplitudes de vibra-
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du levier plut6t que de le maintenir en place a I"aide d"un ressort. En effet, comme démontré dans
la these de F. Oulevey, la capacité du transducteur & vibrer est fortement influencée par une pres-
sion locale qui lui est appliquée °. La tension est amenée sur les électrodes du transducteur a 1"aide
de deux fils de Nyst, afin de ne pas causer de contrainte mécanique sur les contacts. Ceux-ci sont

réalisés par collage avec une colle conductrice deux composants.

m E: . Figure V-30 : Montage du

— transducteur a la base du levier.
On utilise les plaguettes de céra-
mique des leviers Thermomi-
Croscopces [Tla'!llﬂlllt."\ comme
base du montage (rectangle

blanc). Une bande de PVDF

(rectangle noir) est collée sur la
face avant de la plaque, et le le-
vier (rectangle gns) est lui-me-
me collé sur le transducteur. Les
contacts électriques sont obte-
nus par collage avec une colle
conductrice sur chaque face du

film de PVDF

Figure V-31:  a) Photographie d'un levier en place dans la cartouche de la téte de 1" Autoprobe CP. b) Photographie
de I"arriere de la téte de I" Autoprobe CP. On y remarque les trois fils utilisés pour alimenter le laser. ¢) Vue de dessus
de 1I'Autoprobe CP. Le connecteur ajouté pour accéder directement aux signaux est bien visible, & droite. d) Vue de
dessous de I"Autoprobe CP. La cartouche est en place, avec un levier, Le microscope est prét a fonctionner comme

spectrometre mecanique
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tion générées sont ainsi supérieures. Un inconvénient possible de cette excitation concerne la dif-
ficulté a exciter des modes vibratoires a haute fréquence dans une poutre. Cette réflexion a motivé
le choix de I’excitation depuis I’échantillon pour le SLAM. 11 a été démontré depuis qu’en fait les
poutres peuvent vibrer jusqu’a de trés hautes fréquences 138 139,

Pour toutes ces raisons, 1’option choisie dans ce travail est d’appliquer I’excitation a la base du le-
vier.

La deuxieéme question qu’il convient de se poser est celle du choix du transducteur. Quel type de
transducteur convient le mieux pour ce spectrometre? Un certain nombre de caractéristiques de ce
transducteur peuvent étre précisées ici. Le but de ce montage étant de réaliser des mesures de spec-
trométrie locale a fréquence variable, il est important de disposer de la plus large gamme fréquen-
tielle possible. Ainsi, le transducteur choisi devra exhiber une bande passante aussi large que
possible. Deuxiemement, ce transducteur sera de préférence un transducteur non-résonant, ceci
pour assurer une amplitude de vibration aussi réguliere que possible sur toute sa bande passante
d’une part, et d’autre part pour simplifier 1’analyse des spectres obtenus. En effet, si les spectres
contiennent a la fois des résonances du systeme étudi€ et des résonances du transducteur, il est plus
difficile de reconnaitre la contribution du systeme. Enfin, le transducteur choisi doit étre de taille
aussi réduite que possible. La raison de cette limitation provient de contraintes géométriques de la
téte du microscope sur lequel le montage est réalisé. En effet, puisque I’excitation est appliquée a
la base du levier, ce transducteur doit étre fixé sous le levier. Cependant, le positionnement du le-
vier dans la téte du microscope doit étre réalisé€ a 1 ou 2 mm pres afin de pouvoir ajuster le chemin
optique du laser, entre la diode laser, le dos du levier et la photodiode détectrice. En conséquence,
le transducteur choisi, une fois en place, ne doit pas modifier la position du levier de plus de 1 ou
2 mm par rapport a sa position sans transducteur.

Un type de transducteur présente ces diverses caractéristiques, il s’agit de films minces de PVDF.
Ceux utilisés dans ce travail proviennent de la maison EHAG, 2 Maur (CH) 4. IIs se présentent
comme une feuille de polymeres sur laquelle deux électrodes ont été déposées. Dans notre cas, les
€lectrodes sont formées d’une couche de peinture d’argent d’une épaisseur de 6 um. La bande pas-
sante de tels transducteurs est extrémement large, puisqu’elle couvre tout le domaine entre quel-
ques kHz et le GHz. Plus le film est mince, plus il peut étre utilisé a haute fréquence. En
I’occurrence, ¢’est surtout la réponse basse fréquence qui doit étre étendue aussi proche de DC que
possible, puisque nous ne cherchons pas a atteindre le GHz. L’épaisseur du film a ainsi été choisie
de 110 um, qui est I’épaisseur maximale proposée. En plus de leur trés large bande passante, ces
films se caractérisent par leur faible facteur de qualité, ce qui assure une amplitude de vibration
aussi constante que possible sur toute la bande passante. Enfin, ces films supportent de tres fortes
tensions, de 1’ordre de 30 V/um.

La faible épaisseur de ces transducteurs permet de simplifier au maximum le montage du levier.
En effet, les plaquettes de céramique utilisées par Thermomicroscopes pour ses leviers prémontés
conviennent parfaitement. Ces plaquettes sont récupérées apres utilisation de leurs leviers (en gé-
néral triangulaires), et nettoyées. Le chip de silicium du Microlever ou de I’ Ultralever est décoll€.
A sa place, a I’extrémité avant de la plaquette, un morceau de PVDF approximativement de 1a lar-
geur d’un chip de levier est coll€ a I’aide d’une colle non-conductrice. Typiquement, de la Cemen-
tit est utilisée. Une fois ce collage sec, le levier est a son tour collé sur le PVDF avec la méme colle
(figure V-30). Le levier se trouve ainsi exactement a la méme place que le levier prémonté qu’il
remplace, mais une centaine de microns plus haut par rapport a la plaquette. Cette différence de
niveaux est aisément compensée par ajustement du faisceau laser. Il est important de coller le chip
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iii)Détection des signaux

Sur la téte contact/LFM de 1’ Autoprobe CP, I’électronique de préamplification et de filtration des
signaux de la photodiode est optimisée pour la détection DC. Ceci a pour conséquence que les si-
gnaux AC, détectés a la sortie du Signal Access Module, sont bruyants. Pour supprimer ce proble-
me, la téte du microscope est légerement modifiée, par 1’ajout d’un connecteur qui permet
d’extraire les signaux avant leur passage dans le circuit de préamplification (figure V-31). Les
cinq signaux auxquels un acces direct est ainsi fourni sont: I’intensité totale recue par la photodio-
de, 1a déflexion normale du levier, la torsion latérale du levier, le signal d’erreur et un "high-quality
ground". Ce connecteur ne fait qu’établir une dérivation de ces signaux, sans couper le circuit nor-
mal. Le fonctionnement du microscope n’est pas affecté par cette sortie analogique supplémentai-
re.

Suivant le montage choisi (paragraphe V.3.3 a)), le signal de déflexion normal ainsi mesuré est
connect€ au détecteur synchrone ou au voltmetre digital, a travers les filtres passe-haut et passe-bas
centrés sur la différence de fréquence entre I’excitation du levier et 1a modulation du laser. La dé-
marche expérimentale et les connections différent ensuite légerement suivant que 1’acquisition
d’un spectre fréquentiel ou d’une image a fréquence fixe est recherchée.

Pour acquérir une image, il est nécessaire de disposer du Signal Access Module (SAM, boite d’in-
terconnexion permettant I’entrée de signaux auxiliaires). Deux des canaux auxiliaires du SAM sont
reliés aux signaux d’amplitude et de phase du détecteur synchrone. Ces canaux sont sélectionnés
dans le programme d’acquisition, en compagnie du signal topographique conventionnel, voire
méme du signal LFM (Lateral Force Microscopy, signal de frottement). Un total de huit images
peuvent ainsi &tre acquises simultanément, représentant respectivement les signaux de topogra-
phie, frottement, amplitude et déphasage acoustique lors du balayage de droite 4 gauche et du ba-
layage de gauche a droite.

L’acquisition d’un spectre fréquentiel nécessite un contrdle de I’évolution fréquentielle des deux
générateurs assurant I’excitation et la modulation. Deux types d’évolution peuvent étre envisagés,
soit I’incrémentation pas a pas des deux générateurs, soit une évolution continue des deux fréquen-
ces, en parallele. La méthode pas a pas est plus stable, mais nettement plus lente, en raison du nom-
bre d’échanges d’informations nécessaires entre le programme d’acquisition et 1'électronique de
mesure.

Sur la plupart des générateurs actuels, une option permet d'imposer un balayage fréquentiel entre
deux fréquences prédéfinies, en un temps donné. Les deux générateurs utilisés dans ce travail dis-
posent de cette option. Afin de réaliser un balayage fréquentiel synchronisé des deux générateurs,
celui-ci doit démarrer a la réception d’une commande externe simultanée pour les deux appareils.
Cette commande est générée par I'interrupteur du trigger externe, lors de sa fermeture. Les signaux
d’amplitude et de phase provenant du détecteur synchrone sont mesur€s, a intervalles fixes, par un
voltmetre synchronisé par le méme trigger externe.

La séquence détaillée du programme d’acquisition d’un spectre est présentée a la figure V-32, en
particulier les parametres d’entrée a fournir au programme, et les parametres de sortie de I’expé-
rience. Le programme d’acquisition lui-méme est écrit sous HP VEETEST, un programme permet-
tant I'interfacage facile d’un appareil électronique. L’ordinateur gérant ce programme est une
station de travail HP tournant sous Unix.
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c¢) Comparaison des trois méthodes

Les trois méthodes fiables (sans détecteur synchrone, avec détecteur synchrone et mixer, avec dé-
tecteur synchrone et un troisieme générateur) ont été testées, et leurs résultats sont comparés aux
figures V-33 et V-34. La figure V-33 présente les spectres libres obtenus successivement avec les
trois méthodes. On constate immédiatement une trés grande similitude des trois spectres. En fait,
les amplitudes de vibration détectées sont rigoureusement €gales, entre le niveau de bruit du volt-
metre (situé ici autour de 100 uV) et la saturation de celui-ci, a 25 mV. Le spectre avec mixer n’est
mesuré qu’a partir de 150 kHz pour éliminer les problemes de "fausse synchronisation" du détec-
teur synchrone. Il est en effet trés difficile de filtrer suffisamment proprement le signal de sortie du
mixer pour €liminer le signal d’excitation et celui de modulation quand ils sont dans la méme gam-
me de fréquence que leur différence (par exemple: excitation a 17 kHz, modulation a 37 kHz et
détection a 20 kHz).

Les deux spectres d’amplitude mesurés avec le détecteur synchrone présentent une gamme dyna-
mique beaucoup plus importante que la mesure sans détecteur synchrone, mais la différence entre
eux est trés faible. Elle ne devient vraiment sensible que lorsqu’on regarde le signal de phase ob-
tenu simultanément (figure V-34). A part les sauts de phase réguliers, de 360 degrés, on distingue
clairement les résonances, caractérisées par des sauts de phase de 180 degrés, tant sur le spectre
avec mixer que sur celui sans mixer. Le spectre avec mixer est néanmoins beaucoup plus propre
que celui sans mixer. Celui-ci est en effet bruité par des sauts aléatoires de phase de 90 degrés. Ces
sauts de phase sont liés a I’existence, pendant une fraction de seconde, d’une variation de la diffé-
rence de fréquence réelle entre les deux générateurs.
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Figure V-33:  Spectres d’amplitude mesurée avec les trois dispositifs. Le levier vibre librement dans 1'air, et les
trois mesures sont acquises successivement. Les sept premiers modes vibratoires sont observés.
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Figure V-34 :  Spectres de phase mesurée avec les deux dispositifs utilisant le détecteur synchrone. Les mesures
sont réalisées simultanément & celles de la figure V-33. Les modes trois a sept sont identifiés grice aux sauts de phase
de 180 degrés, sur la mesure réalisée avec le mixer. La mesure sans mixer est plus bruitée, et la reconnaissance des
modes est plus ardue.
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3.4 Résultats

Le chapitre VII présente un grand nombre de résultats, tant en spectroscopie qu’en imagerie, obte-
nus avec les divers dispositifs présentés ici. Les deux paragraphes suivants ne font qu'introduire
un résultat typique de chacun des deux modes de fonctionnement, | imagerie et la spectroscopie.

a) Imagerie

Les quatre images de la figure V-35 ont été acquises simultanément, et représentent respectivement
la topographie, le signal de torsion, I'amplitude acoustique et le déphasage acoustique enregistrés
a 1700 kHz et pour une tension appliquée au transducteur de 1 V. L échantillon est constitué d’une
fibre de carbone, particulierement visible sur les images acoustiques, entourée d’une matrice gra-
phitique '*'. Sur les deux images statiques, le contraste est faible, en raison soit d"un polissage ho-
mogene (pas de marche sur I'image de topographie), soit de coefficients de frottement proches
pour les deux phases (pas de contraste sur I'image de frottement). Une étude plus détaillée de cet
¢chantillon est présentée au chapitre VII, paragraphe 3,

[

3 A jan d) 0 1 2 3 Ay

c) 0 | .
Figure V-35 :  Images topographique (a), de frottement (b), d’amplitude acoustique (c) et de déphasage
acoustique (d). La fibre de carbone est visible dans le quart supérieur des images acoustiques, et se devine i
peine sur les images statiques.

b) Spectroscopie

Les trois spectres d’amplitude et les deux spectres de déphasage présentés aux figures V-33 et V-34
suffisent & démontrer I'efficacité de la méthode de détection présentée dans ce chapitre. L exploi-
tation des spectres est discutée a la fin du chapitre VI, et appliquée aux échantillons du chapitre VII.
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3.5 Applications possibles de la technique

Les applications possibles de la spectrométrie mécanique locale a haute fréquence sont nombreu-
ses. La premiere concerne I’étude de matériaux composites, dont la taille des phases est micromé-
trique ou inférieure. Cette application est mise en évidence au chapitre VII, sur I’échantillon de
composite carbone-carbone de la figure V-35. L’interface fibre-matrice est clairement discernable,
ce qui n’est possible qu’en microscopie €lectronique a transmission autrement.

En spectrométrie, la possibilité offerte de parcourir plusieurs décades de fréquence pour I’excita-
tion acoustique permet d’envisager 1’étude de 1’amortissement sur une large gamme fréquentielle,
complémentaire de la spectrométrie mécanique globale (mesure a trés basse fréquence).

En plus des applications liées a la spectrométrie mécanique, le développement d’une méthode de
détection du mouvement du levier a haute fréquence présente un intérét pour des mesures de sus-
ceptibilité di€lectrique locale, de résonance magnétique nucléaire locale, et plus généralement de
toute quantité liée a une force a courte distance présentant une dépendance fréquentielle.
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CRAPTREVI _ LE MODELE

Le modéle utilisé dans ce travail pour décrire la vibration du levier libre et en contact avec la sur-
face d’un échantillon est exposé dans ce chapitre. L’influence des divers paramétres de ce modele
sur sa réponse est discutée, afin de mettre en évidence les paramétres essentiels du modele. Fina-
lement, ce modéle est confronté a quelques spectres mesurés sur divers matériaux dans diverses
conditions afin d’éprouver sa validité.

1. Pourquoi un nouveau modele?

Le modele utilis€ jusqu’alors pour décrire le levier en contact avec la surface d’un échantillon est
le modele du "point-mass” décrit au chapitre IV. Ce modéle a I’avantage d’une grande simplicité
mathématique. Il ne rend pourtant pas compte du comportement d’un levier AFM en contact, sauf
dans le cas de leviers extrémement rigides. De plus, ce modele décrit un systéme a une seule réso-
nance, alors qu’une poutre encastrée vibre selon une infinit€ de modes caractérisés chacun par une
fréquence de résonance propre. Il semble donc naturel de développer un nouveau modele représen-
tant aussi fidelement que possible le comportement de la sonde utilisée lors d’une expérience de
spectrométrie mécanique locale.

Le modele choisi pour ce travail est présenté au paragraphe suivant. C’est une synthese des diffé-
rents modeles développés par plusieurs groupes qui tient compte d’un maximum de parametres,
tout en ayant I’avantage d’étre encore analytique !!1> 119121, 133, 138, 142-145 1 *ipflyence des divers pa-
rametres sur la réponse du modele va étre discutée, et les parametres ayant le plus d’influence sur
celle-ci seront mis en évidence.

2. Description du modele

Le levier est décrit dans le mode¢le comme une poutre de masse donnée, de longueur L, de largeur
a et d’épaisseur b (figure VI-1). La pointe est modé€lisée par une pyramide de hauteur l;,, et de
masse my;,. Le centre de masse de la pointe est a une distance 1. Cette pointe est fixée rigidement
ala poutre a une distance BL de I’origine. La poutre est attachée a son origine a un ressort de raideur
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kp, décrivant le transducteur qui excite la base du levier. Un guidage, dans I'axe du ressort k;,, as-
sure de plus une vibration normale de la poutre a son origine. Cet ensemble fait un angle o avec la
surface. L’interaction pointe-surface est prise en compte par un ressort de raideur k;, et un amortis-
seur en parallele, décrivant I’interaction normale, ainsi qu’un ressort de raideur k;,; et un amortis-
seur en paralleéle décrivant I’interaction parallelement a la surface. Cette interaction horizontale a
été€ ajoutée afin de tenir compte du fait que la pointe n’a pas un mouvement uniquement vertical
lorsqu’elle est excitée depuis la base du levier. Son mouvement décrit plutdt une ellipse, d’ou
I’existence d’une composante horizontale.

Figure VI-1:  Schéma du levier en contact avec une surface. Le levier est modélis€ par une poutre massive,
ainsi qu’une pointe pyramidale massive attachée 2 une distance (1-8)L du bout de la poutre. Le levier est excité
a sa base, par un transducteur de raideur k;,. L’interaction avec I’échantillon est modélis€e par un amortisseur
et un ressort normaux et les mémes éléments horizontaux.

Afin de simplifier les calculs, la poutre a ét€ décomposée en deux sous-systémes, I’un allant de
I'origine (x=0) a x=BL, et 1’autre du bout de la poutre (x’=0) & x=BL (x’=(1-8)L) !!!. De plus,
I’amortissement li€ a I’air environnant le levier n’a pas été pris en compte.

L’équation du mouvement a laquelle obé€it le systeme complet est celle d’une poutre encastrée,
avec conditions de bord particuliéres 146

oy %y
oY 4 oAy -
axd TPAG2 (VL1)

3
avec [ = % le moment d’inertie de la poutre. E représente le module de Young de la poutre, p

sa masse volumique, et A la section ab de la poutre. Cette équation du mouvement a pour solution:

y(x,1) = y(x) el* (V1.2)
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Les dépendances spatiales et temporelles peuvent étre séparées. De plus, la dépendance spatiale
peut s’exprimer comme:

y(x) = A 1(cos (kx) + cosh (kx)) +A 2(cos (kx) — cosh (kx))

+A 3(sin (kx) + sinh (kx)) + A 4(sin (kx) - sinh (kx)) V13
Les deux sous-systemes obéissent aux mémes équations, seuls les coefficients A a A, sont rem-
placés par les coefficients A;’ a A4’ pour le deuxieme sous-systéme. La résolution du systeme
complet nécessite donc huit équations afin d’extraire les valeurs des huit coefficients A; et A;”. Ces
équations sont obtenues en introduisant 1’équation (V1.3) et ses dérivées partielles en x dans les
conditions de bord:

9 (o _
=(0)=0
x=0= 3
9y
EIa—Xg(O) =k, (y(0)-20)
(V1.4)
2 ’
9 2(0)=0
, ox’
xX=0= 3
J 2(0)=0
ox’
(VL5)
82}7 » 11 . 1y ) azy’
EI —(BL) = 1, | -F,+m, 0 —xy+m,_gsin(o) —|+EI 1-B)L
x> op o Liip T Mep8 i )ltip/ ax’z(( "
x=pL= 3% 3y
EI —2(BL) = Fyrm 0%y 1 +my, gcos(0)-El a—g((l-ﬁ)L)
X X
(VL6)
y(BL) = y'((1-B)L)
) 4
ax (BL) = axl((]'-B)L)
(VL7)

Ces conditions de bord traduisent I’absence de pente et la présence de la force exercée par le ressort
al’origine (VI.4), aj étant I’amplitude d’excitation appliquée, I’absence de moment et de force ex-
térieure appliqués a I’extrémité de la poutre (VL5), et I’égalité entre les moments et forces exté-
rieurs appliqués sur la pointe et les moments et forces internes de la poutre (VI.6). De plus, les deux
sous-systemes doivent se raccorder en x=8L, ce qui impose deux équations supplémentaires tra-
duisant I’ égalité des déformations et des pentes (V1.7). Le signe - dans la deuxieme équation (VL.7)
provient du fait que les axes x et X’ sont orientés dans deux sens opposés.
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Les équations (VI.6) ont été allégées par I'emploi de quantités auxiliaires (Fy, Fy, x et y). Fy et
F, représentent, dans le systeme d’axes xyz, les forces exercées par les ressorts et amortisseurs sur
la pointe. Ces deux forces dépendent également de I’angle o entre la poutre et la surface, ainsi que
de xT et y1 qui représentent le déplacement de la pointe par rapport a sa position de repos. Les for-
ces Fy et Fy sont définies par les équations suivantes:

F, = xq| k, sin?(ct) + k 1, cos2(at) + i ® (sinz(oc) Yo + cosH(w) ylat) + yrsin(or) cos(o)

(k lat- Kp+tio (Ylat - Yn)) (VL8)

Fy, = xsin(a) cos(0) (klat -k +10 (Y1 - Yn)) +¥r

k., cos(a) + k e sin?(er) +i @ (cosz(a) ¥, + sin®(c) ylat)
(VL9)

Les déplacements x et yp sont définis a la figure VI-2 et valent, en premiere approximation et pour
de petits déplacements ''°:

oy
Xt =l (BL)
T tpox (VL10)

yr=y(BL)

(VL11)

Figure VI-2:  Estimation
de (XT,yT), pour de petits dé-
placements de la pointe.

La résolution de ce systéme de huit équations a huit inconnues (V1.4)-(V1.7) se réduit tres rapide-
ment a un systtme de quatre équations a quatre inconnues apres remplacement de (VI.3) dans
(VL4) et (VL5). Ceci fournit en effet:

K Kk
eLA = P A L P (VL13)
TR R3O
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1l reste donc:

Ay €

=| A €,

M AT = €5 (VL.14)
A'3 84

La résolution complete de ce systeme est fastidieuse, et se trouve en annexe (annexe-3, page 163).
Les fréquences de résonance des différents modes se trouvent en annulant le déterminant de la ma-

trice de coefficients M :

det(M)=0 (VLI5)

Pour obtenir la déformée complete de la poutre, il faut résoudre completement le systeme (VI.14)
et ensuite remplacer les valeurs des A; et A" obtenues dans (VI.3).

Finalement, le signal enregistré par la photodiode de I’AFM n’est pas proportionnel a la déforma-
tion y(x), mais bien a la pente de la poutre a I’endroit ou le laser se réfléchit. Il reste donc a calculer

0
(L)

Tn , les coefficients A; et A;" seront complexes. C’est pourquoi le module de la pente est calculé,

plutdt que sa partie réelle uniquement. L’expression de ce module se trouve en annexe, a cause de
sa complexité et de sa longueur (voir annexe-3, page 163). Il faut noter néanmoins que le module
est obtenu de fagon complétement analytique, par opposition 2 nombre de travaux existant qui font
appel 2 des méthodes de calcul par éléments finis 12 12} 142 Dans les paragraphes suivants, I'in-
fluence des divers parametres du modele sur le module de la pente sera étudi€e afin de déterminer
quels parametres ont le plus d’importance, et lesquels peuvent étre négligés.

, ou € est compris entre O et 1. En raison de la présence des deux amortisseurs Y}, et

3. Influence des divers parametres sur la réponse

Les parametres du modele sont extrémement nombreux. Afin d’en réduire le nombre, les simula-
tions ont toutes été réalisées pour des leviers en silicium monocristallin, de module de Young égal
2 169 GPa et de masse volumique égale 2 2330 kg/m> 147. De plus, 1, vaut 1/3 lijp dans tous les cas,
ce qui restreint le modele a une pointe pyramidale ou conique. Tous les autres parametres seront
variés, un a la fois, par rapport a I’ensemble des valeurs initiales prédéfinies. Cet ensemble de va-
leurs figure dans le tableau VI-1.

Lip p

10°m | 075 | 510'%kg | 15deg. | 510°m { 410”%m | 1.510%m | 095 | 10°N/m

Tableau VI-1: Valeurs initiales des paramétres. Sauf précision, ces valeurs sont celles des parametres gardés fixes
lors d'une simulation.

Afin de diminuer encore le nombre de parametres, une relation peut étre introduite entre k;, et k.
11 faut cependant faire alors I’hypothése que la mécanique du contact hertzienne s’applique !*°. En
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développant les équations données par Johnson %, et en supposant qu’il n’y a pas de glissement de
la pointe sur la surface '8, on peut écrire:

K. (1 - %)(1 +v) (1 - Xzi)(l +vy)

Kiar= e E * E,
(VIL.16)
avec E* le module réduit, et I’'indice t se référant a la pointe:
1 _1-v2 1-v¢
E* E Eq (VL17)
Finalement, pour une pointe incompressible, 1’équation (V1.16) se réduit a:
1-—
K=~ knﬁ =09k,
2 (VL18)

Cette formule est utilisée pour toutes les simulations suivantes, sauf précision. Certains auteurs ont
cependant démontré que la pointe ne peut pas étre considérée comme incompressible dans la plu-
part des applications 4% 159,

L’équation décrivant le module de la pente en fonction des parametres du modele a ét€ introduite
dans une fonction du programme Igor Pro, version 3.01, de Wavemetrics. Cette fonction figure en
annexe (voir annexe-3, page 163). Tous les résultats de simulation des paragraphes suivants pro-
viennent de ce programme.

3.1 Le levier libre

a) Effet de €, la position du laser sur le levier

La premiére simulation (figure VI-3) présente la réponse du modele pour un levier libre (tous les
parametres d’interaction ont €t€ posés nuls: k;, Kja, Yn €t Vat ). Les dix premiers modes de vibra-
tion sont clairement visibles. La position des ventres (points de pente nulle) dans le spectre est trés
fortement dépendante de la position du laser sur le dos du levier (€ ). C’est pourquoi certains mo-
des sont parfois absents du spectre ou alors a peine visibles. En revanche, € n’a aucune influence
sur la position des pics de résonance, puisque le faisceau laser n’exerce aucune force sur le levier
(figure VI-4).

Les hauteurs relatives des différents pics de résonance ne peuvent pas étre directement comparées.
Elles dépendent en effet du pas de fréquence choisi dans le calcul (qui est ici de 250Hz): pour un
mode, la réponse sera peut-étre calculée exactement a la valeur de sa fréquence de résonance tandis
que pour le mode voisin le calcul sera effectué a quelques centaines, ou dizaines, de Hertz de la
résonance. Etant donné€ le facteur de qualité €levé des résonances, un décalage de 100Hz peut déja
fortement modifier I’amplitude de la réponse. On s’attachera donc dans la suite a discuter les dé-
calages de fréquence, sans préter une attention exagérée aux amplitudes relatives des pics.

86



Le modele

Module de la pente [arb.]
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| 1 |
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Fréquence [kHz] '
Figure VI-3:  Spectre du levier vibrant sans interaction avec 1’échantillon. Les parametres utilisés sont ceux
du tableau (VI-1).
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Figure VI-4:  Effet de la position du laser sur le dos du levier. La pente est fortement influencée par ce pa-
rameétre, néanmoins les fréquences de résonance ne sont absolument pas modifiées, quelle que soit la position
choisie.

b) Effet de I’angle o

L’influence de I’angle entre le levier et I'horizontale mérite d’étre étudiée soigneusement. En effet,
dans une expérience de microscopie a force atomique classique, cet angle n’est jamais défini avec
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précision. S’il apparait que de fortes variations de fréquence sont dues a ce parameétre, il faudra
alors consacrer plus de soin a sa détermination précise. Ainsi qu’il est montré a la figure VI-5, les
spectres a 0, 15 et 45 degrés sont tout a fait semblables, tant en ce qui concerne les positions des
résonances, qu’en ce qui concerne les pentes mesurées hors des résonances. Il semble donc bien
que I’influence de I’angle sur les fréquences de résonance soit négligeable, au moins lorsque le le-
vier n’interagit pas avec la surface d’un échantillon.

9
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Figure VI-5:  Effet de I'inclinaison du levier par rapport & I’horizontale. L’influence de 1'angle n’est pas
visible sur la valeur des fréquences de résonance. Les trois courbes, a 0, 15 et 45 degrés, se superposent parfai-

tement.

c) Effet de B, la position de la pointe sur le levier

La position de la pointe sur le levier n’apparait pas non plus comme un parametre responsable de
fortes variations de fréquence de résonance. Les effets de 3, pour des valeurs correspondant aux
leviers du commerce, sont négligeables pour les leviers libres; les spectres sont parfaitement su-
perposés, comme c’était le cas pour I’effet de a.

d) Effet de ky,, le ressort a l’origine

La présence du ressort avec guidage a 'origine de la poutre, qui rend compte de la présence du
transducteur, influence quant a elle fortement les modes vibratoires de la poutre 143 151:152 Des Jors
que ce ressort est suffisamment rigide, on retrouve une situation d’encastrement parfait de la pou-
tre, et aucune modification des spectres n’est ensuite observée. Cette valeur "critique” de k;, semble
proche de 10 kN/m. L’influence de k;, se fait principalement sentir pour les modes supérieurs. Ain-
si, la différence entre les fréquences de résonance du quatrieme mode pour les valeurs extrémes de
k,, de la figure VI-6, est d’environ 1%. Cet écart atteint déja 3.5% pour le dixieme mode, et est plus
important pour chaque mode successif.
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Figure VI-6:  Effet du ressort a I’origine. Plus ce ressort est rigide, plus les fréquences de résonance du le-
vier libre sont décalées vers les basses fréquences. Cet effet est surtout sensible pour des valeurs inférieures a
10kN/m. Au-dela, les variations sont infimes.

e) Effet de L, et my,, la longueur et la masse de la pointe

tip
Les deux figures suivantes (VI-7 et VI-8) présentent les effets dus a la longueur et a la masse de la
pointe. L’effet de la longueur a ét€ étudi€ a masse constante et vice-versa. Ceci n’est pas réaliste,
puisqu’une modification de la longueur de la pointe s’accompagne en général d’une modification
de sa masse. Néanmoins, les effets de la longueur comme de la masse de la pointe sur les fréquen-
ces de résonances étant négligeables, il ne semble pas nécessaire de faire varier ces deux parame-
tres de fagon simultanée.

f) Effet des dimensions du levier, a, b et L

Finalement, I'influence des parametres géométriques de la poutre elle-méme (longueur L, largeur
a et épaisseur b) est présentée a la figure VI-9. Ces trois parametres ont un effet similaire sur les
résonances: une augmentation de L ou une diminution de b et de a induisent un décalage vers les
basses fréquences de tous les modes. Cet effet est le plus marqué pour b, suivi de L et a, ¢’est pour-
quoi seul b est varié sur la figure. On peut noter que ces trois parametres sont regroupés dans une
variable unique, k., la raideur du levier, qui s’écrit 17

i = Eab’
¢ 4L’ (VL19)
Les fréquences de résonance des différents modes libres croissent avec k..

Une variation de 15% environ de la valeur de la fréquence de résonance du dixieme mode est en-
registrée entre des valeurs de b égales a 1.4 et 1.6 pm. Quel que soit le mode considéré, le décalage
est du méme ordre de grandeur, a savoir environ 15%.
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Figure VI-7:  Effet de la longueur de la pointe. La longueur de la pointe est variée entre 1 et 100pm, mais
en conservant sa masse constante. Ceci implique une forte réduction de sa section, et ne représente pas un cas
réaliste. Une fois encore, les fréquences de résonance ne dépendent pas de facon notable de la longueur de la
pointe.
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Figure VI-8:  Effet de la masse de la pointe. La longueur de la pointe n’a pas ét€ modifiée ici. Ceci implique
une forte variation de sa section, de fagon analogue au cas précédent. Pour des valeurs réalistes de la masse de
la pointe, aucune modification n’est observée. Dés que la masse de la pointe devient importante, les modes in-
férieurs sont affectés, mais pas les modes supérieurs.
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g) Remarques générales

En résumé, la longueur, la largeur et I’épaisseur du levier sont les parametres qui influencent le
plus les modes vibratoires du systeme libre. Ensuite vient la raideur du ressort a 1’origine, dont I’in-
fluence est quatre a cinq fois plus faible au moins, mais qui présente 1’avantage de ne pas €tre uni-
forme en fonction du mode considéré. Les autres paramétres (&, o, 3, ltip’ mtip) semblent avoir une
tres faible influence, et peuvent étre choisis de facon peu précise sans modifier le comportement
du modele.

Le paragraphe suivant réalise la méme €tude pour un levier en interaction avec une surface.
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Figure VI-9:  Influence de I'épaisseur du levier sur les modes propres libres de vibration. Le décalage des
fréquences de résonance vers les hautes fréquences pour des épaisseurs croissantes est trés marqué. Il atteint
environ 15% entre les valeurs extrémes de b représentées sur la figure.

3.2 Le levier en interaction avec une surface

Les parametres utilis€s dans les simulations présentées ci-dessous sont ceux du tableau VI-1. Ony
ajoute les valeurs de Y, et Y4 , choisis égaux a 10 kg/s sauf précision. La présentation des ré-
sultats est légerement différente du paragraphe précédent, puisque cette fois seules les valeurs des
fréquences de résonance des différents modes sont reportées en ordonnées, alors que la raideur du
ressort d’interaction normal est reportée en abscisse. Les figures représentent donc 1’évolution fré-
quentielle des modes vibratoires, d’une situation encastrée-libre (kn<10'3N/m) a une situation en-
castrée-fixée (kn>109N/m), comme expliqué a la figure VI-10.

La figure VI-11 présente 1’évolution des fréquences de résonance obtenues avec les valeurs des pa-
rametres du tableau VI-1. La valeur de k,, est définie comme les 90% de k;,, comme démontré avec
I’équation VI.18. Pour des raisons de clarté, les échelles sont logarithmiques. On observe immé-
diatement I’existence, pour chaque mode, de deux plateaux. L’un, a basse fréquence, traduit le fait
que tant que 1’interaction n’a pas atteint un certain niveau, le systeéme se comporte comme un sys-
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teme libre, tandis que [’autre démontre que, passée une certaine raideur d’interaction, le systéme
est tenu rigidement par sa pointe.

AN NN
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Figure VI-10 :  Pour de trés faibles valeurs de k,, Ie systéme se comporte comme une poutre encastrée a
une extrémité, et libre a I'autre. Pour des valeurs intermédiaires de k, (et donc de k), le systéme est encas-
tré-appuyé. Les déformations de son extrémité libre sont limitées. Finalement, pour de grandes valeurs de k;, et
Ky, aucun mouvement horizontal ou vertical de I'une ou I'autre extrémité n’est possible; seules les rotations
autour du point de contact sont autorisées.

Entre ces deux plateaux, I’évolution des modes inférieurs (jusqu’au cinquiéme mode environ), est
caractérisée par deux augmentations rapides, séparées par une région d’augmentation plus lente.
L’étude de ces courbes en fonction des divers parametres nous permet d’attribuer chacune de ces
montées a un parametre particulier du modele. Les modes supérieurs ne présentent qu’une seule
zone de transition entre les plateaux inférieurs et supérieurs, ce qui présente un grand intérét pour
le spectrometre local, comme discuté au paragraphe VI-6, page 105.

2 J
N +]
= . /’
ot 5 -4
3 4+
g 3+
[=]
3 24
b
3
© 100—_
(]
g
44
3 N
2
T T T T T T T T T I
100° 107 10" 10° 1000 10* 1000 100 100 10° 100 106® 10
k,, [N/m]

Figure VI-11:  Evolution des fréquences de résonance des 8 premiers modes en contact avec un échantillon
de raideur croissante. En traitillé est représenté le premier mode vibratoire en I'absence de ressort d’interaction
latérale (modgle de U. Rabe 11 147y,

En plus des huit premiers modes de ce modele, la figure VI-11 présente également I’évolution du
premier mode du modele développé par U. Rabe ! 147, Ce modele considére I’interaction d’une
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poutre horizontale sans pointe et d’une surface via un ressort normal attaché au bout de la poutre.
Comme on peut le voir, les deux modeles présentent un bon accord pour des raideurs d’interaction
normale inférieures a 10 N/m. Ceci nous permet de supposer que la premiere augmentation de la
fréquence de résonance est fortement liée a la présence du ressort normal, alors que la deuxiéme
augmentation est due principalement a la présence d’une pointe de longueur non-nulle et d’une in-
teraction latérale.

a) Effet de la longueur de la pointe

Quelle que soit la valeur de la raideur normale d’interaction k,, (et de k;,,), I’influence des parame-
tres géométriques de la poutre (L, a, b) est la méme que dans le cas libre. Ces parametres ne seront
donc pas étudiés en détail ici, mais on se concentrera sur ceux qui n’avaient aucune influence sur

les spectres libres. En premier lieu, I’effet de la longueur de la pointe 1;, est présenté a la figure
VI-12.

tip

80 —

60 —

40 —

Fréquence de résonance [kHz]

20

1000 100 100 100 100 10° 100 10® 10’
k, [N/m]

100 10 10 10
Figure VI-12:  Effet de la longueur de la pointe sur la fréquence de résonance du premier mode en contact.

Seule I’évolution du premier mode est présentée sur cette figure, en raison de la similitude des ef-
fets sur tous les autres modes. La présence d’une pointe de longueur donnée non-nulle sur la pou-
tre, combinée a I’existence d’une interaction latérale avec la surface, génére un couple au niveau
de la fixation de la pointe. Plus la pointe est longue, plus cet effet est important. La figure VI-12
présente un comportement compatible avec cette explication: pour une pointe tres courte (1um), la
transition du mode encastré-appuy€ au mode encastré-fixé intervient pour de fortes valeurs d’inte-
raction. Avec une pointe 10 fois plus longue, la transition est décalé€e d’un facteur environ 100 vers
des valeurs d’interaction plus faibles. Finalement, pour une pointe tres longue (25% de la longueur
de la poutre), il n’y a plus de plateau encastré-appuyé€, mais on passe directement a la situation en-
castré-fixé.

Un tel effet a déja été observé par O. Wright dans son modele '1°. Il y considere I'interaction d’une
poutre horizontale munie d’une pointe attachée a son extrémité et d’un échantillon modélis€ par un
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ressort et un amortisseur normaux ainsi qu’un ressort et un amortisseur horizontaux. De plus I’ex-
citation provient de I’échantillon, et non de la fixation du levier.

b) Effet de B, la position de la pointe le long du levier

La position le long de la poutre a laquelle est attachée la pointe influence également de maniere
non négligeable tous les modes vibratoires en contact 7® 7. Cet effet est présenté a la figure VI-13,
pour des valeurs de B couramment observées sur des leviers commerciaux. On constate ici que ce
parametre ne se manifeste que pour des valeurs d’interaction supérieures a 1N/m. Au-dela de cette
valeur, les fréquences de résonance sont décalées vers des valeurs supérieures pour des [3 décrois-
sants. Ceci peut se comprendre de maniére intuitive, si on imagine que I’on passe d’une situation
encastré-libre pour une poutre de longueur L a une situation encastré-fixé pour une poutre de lon-
gueur (L. En effet, il a €té montré (figure VI-9) qu’un raccourcissement de la poutre induit une
augmentation des fréquences de résonance des différents modes. Le comportement observé va bien
dans ce sens: en plus des trois courbes a longueur constante L et 3 variable, on a représenté I’ évo-
lution du premier mode pour une poutre de longueur 0.9L et 3 égal a 1. La fréquence de résonance
encastré-fixé de ce mode est bien la méme que celle obtenue pour une poutre de longueur L et un
B égal 2 0.9.
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Figure VI-13:  Effet de la position d’attache de la pointe le long de la poutre.

c) Effet de o, I’angle entre le levier et I’échantillon

L’inclinaison du levier par rapport a I’échantillon modifie également les modes vibratoires en con-
tact de la poutre, comme illustré a la figure VI-14. Une fois encore, seul le premier mode est pré-
senté, mais les effets sont semblables sur tous les modes. De fagon prévisible, I’anisotropie des
propriétés mécaniques de I’échantillon joue un réle primordial ici. En effet, dans le cas d’un échan-
tillon homogene isotrope, la différence entre les interactions latérales et normales est faible.
L’orientation de la poutre par rapport a ce systéme n’a alors qu’un faible effet sur les fréquences
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de résonance, comme illustré par les trois courbes de la figure VI-14. La variation des fréquences
de résonance n’est pas observable dans ce cas-ci, ce qui signifie qu’elle est inférieure a un pas de
fréquence (250 Hz). La gamme d’angles couverte est pourtant large, allant de O degré a 45 degrés.
Aux modes supérieurs, une influence limitée apparait dans la zone de transition, cf. figure VI-15
pour le mode 9.
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Figure VI-14 :  Effet de 'inclinaison du levier sur le premier mode vibratoire. L’influence de 1'angle est

trés faible, largement inférieure au pourcent.

En revanche, des lors qu’une différence notable de propriét€s mécaniques existe entre les direc-
tions normales et paralleles a la surface, I’angle d’inclinaison de la poutre par rapport a cette sur-
face prend de I'importance. Cet effet d’anisotropie a été simul€ en modifiant le rapport entre k, et
Ky Sur la figure VI-16, ky,, est choisi égal a 0.5 k. Cette fois-ci, I'importance de I’angle d’incli-
naison est manifeste deés le premier mode, méme si les variations de fréquence de résonance restent
faibles pour des angles entre O et 15 degrés. La figure VI-17 présente le cas extréme ou kj,, = 0.1 k.
Les différences sont alors flagrantes, surtout pour des angles supé€rieurs a 15 degrés. L’effet sur les
modes supérieurs est encore plus marqué, comme cela apparait sur la figure VI-18 qui présente
I’évolution du neuvieéme mode en contact. Sur ce mode, des différences atteignant 15% sont enre-
gistrées dans la valeur des fréquences de résonance entre le cas ol 0. = O et celui ou oL =45 degrés.
Ce mode se situant a plus de 3MHz, une variation de 15% de sa fréquence correspond a un décalage
de plus de 500kHz de la fréquence de résonance! Dans le cas d’un échantillon fortement anisotro-
pe, I'influence de I’inclinaison du levier par rapport a la surface ne devrait donc en aucun cas étre
négligée, et il faudrait s’attacher a la déterminer le plus précisément possible. Pour la majorité des
échantillons néanmoins, 1’équation VI1.18 est valable en premiére approximation et le rapport des
raideurs latérale et normale est proche de 0.9. De méme, 1’angle entre le levier et 1’échantillon est
presque toujours de 1’ordre de 15 degrés, a 10 degrés pres. Ainsi, I'influence de cet angle sur les
fréquences de résonance peut étre négligée en premiére approximation, méme pour les modes su-
périeurs.
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Figure VI-15 :  Effet de I'inclinaison du levier sur le neuviéeme mode en contact. On peut observer un dé-
calage entre les courbes 2 0 et 45 degrés, autour de la transition entre les plateaux encastré-libre et encastré-fixé.
Cet effet est de 1’ordre de 3% au maximum. Pour des valeurs d’inclinaison inférieures a 15 degrés, le décalage
de la résonance est inférieur a 1%.
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Figure VI-16 :  Effet de I'inclinaison du levier sur le premier mode vibratoire pour un échantillon anisotro-
pe, kj,=0.5k,. Les angles inférieurs a 15 degrés n’induisent pas de décalage de fréquence. A 45 degrés, un dé-
calage de I'ordre de 12% au maximum apparait.
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Figure VI-17:
anisotrope, k,,=0.1k,,. Les angles inférieurs a 15 degrés induisent déja un décalage de fréquence. A 45 degrés,

un décalage de I’ordre de 20% au maximum apparait.
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Figure VI-18 :  Effet de I'inclinaison du levier sur le neuvieme mode vibratoire pour un échantillon forte-
ment anisotrope, k,,=0.1k,. A 45 degrés, un décalage de I’ordre de 15% au maximum apparait par rapport aux

valeurs obtenues pour une inclinaison nulle. Cet écart correspond a plus de 500kHz! Le décalage maximal pour
une inclinaison de 15 degrés est d’environ 5%, ce qui équivaut a pres de 200kHz.
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d) Effet de kp, le ressort a l’origine

La raideur du ressort k, figurant le transducteur n’influence quant a elle absolument pas le premier
mode vibratoire en contact, comme on peut le constater sur la figure VI-19, dés lors que la valeur
de ki, est réaliste (supérieure a 1kN/m). Pour les modes supérieurs, on retrouve le méme effet que
dans le cas libre, a savoir un décalage des fréquences de résonance vers de plus hautes valeurs pour
des valeurs décroissantes de k;, (figure VI-20). Cet effet est quasiment uniforme sur toute la gam-
me de raideurs normales considérées, de I’ordre de 2% d’écart entre les courbes obtenues avec
k,=1 kN/m et 100 kN/m. Dans la zone de transition, cet €cart se réduit, jusqu’a atteindre moins de
0.5%, mais sur un intervalle trés court de 1’ordre de la demi-décade.
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Figure VI-19:  Influence du ressort a I'origine k,. Le premier mode est indépendant de la raideur de ce res-

sort, entre 1 et 100 kN/m. Les valeurs tres faibles de k, induisent déja un décalage des fréquences de résonance.

e) Remarques générales

En résumé, en plus des parametres géométriques de la poutre identifiés pour le systéme libre, on
constate que la longueur de la pointe et la position a laquelle elle est fixée le long de la poutre ont
déja une forte influence sur le premier mode vibratoire en contact du syst¢eme. Leur influence se
fait sentir sur tous les modes, ce qui implique que leur détermination précise sera primordiale dans
I’optique d’une description fidéle du comportement du levier 7.

L’inclinaison du levier par rapport a I’échantillon n’a qu’une importance secondaire tant que
I’échantillon est isotrope. En cas de forte anisotropie, 1’angle induit de fortes variations des modes
vibratoires.

Le ressort a 1’origine, quant a lui, n’intervient qu’aux modes supérieurs, et ne joue un rdle que pour
des raideurs tres faibles, 5 kN/m et moins.
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Figure VI-20 :  Effet de k;, sur le cinquieme mode. Pour des raideurs décroissantes de k;,, on observe un

décalage de la résonance vers les hautes fréquences, et ce quelle que soit la raideur de 1’interaction normale.

3.3 Effet de I’amortissement

Dans ce paragraphe, I’influence des deux amortisseurs ¥, et Y est discutée. Les autres parame-
tres du modele sont fixés a leur valeur du tableau VI-1, et les raideurs normale et latérale sont fixées
respectivement a 100 N/m et 90 N/m. Ces valeurs sont de 1’ordre de grandeur typique des valeurs
expérimentales observées, qui couvrent la gamme de 10 a 1000 N/m. De plus, ces valeurs permet-
tent d’examiner les situations encastré-libre (modes supérieurs), encastré-appuyé€ (premiers mo-
des) et la transition entre les deux: sur la figure VI-11, on voit que pour une raideur normale de
100 N/m, la fréquence de résonance du quatrieme mode se situe entre les plateaux encastré-libre
et encastré-appuyé€.

Yn et Yiar sont fixés égaux et variés simultanément. Cette situation est présentée pour les neuf
premiers modes a la figure VI-21, pour des valeurs d’amortissement entre O et 1072 kg/s. Aucune
influence de I’amortissement n’est visible pour les valeurs inférieures a 103 kg/s, si ce n’est une
diminution de I’amplitude des pics de résonance. A partir de 1073 kg/s, et pour les amortissements
supérieurs, cet effet devient trés marqué pour les modes 3 a 5, et s’accompagne d’un déplacement
de la résonance, comme cela se voit sur la figure VI-22, qui est un agrandissement de la zone con-
cernée. Plus précisément, les fréquences de résonance des modes inférieurs au quatriéme sont dé-
placées vers des valeurs supérieures, alors que les modes supérieurs au quatrieme sont décaiés vers
des fréquences plus basses. De plus, I’amplitude du pic du quatrieme mode est beaucoup plus sen-
sible a ’amortissement, puisqu’il disparait presque pour un Y, égal a 1072 kg/s, alors que les
autres modes sont encore tres bien définis.
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Figure VI-22:  Agrandissement de la figure VI-21 centré autour du quatritme mode. Le décalage du troi-
sieme et du cinquieéme mode est clairement visible, ainsi que 1’écrasement du quatriéme.
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4. Exploitation du modele

Lors d’une expérience de spectrométrie mécanique locale a fréquence variable, deux spectres au
moins sont systématiquement mesurés. Le premier est un spectre du levier libre, sur toute la gam-
me de fréquence d’intérét pour I’expérience. Ce spectre est utilisé afin de déterminer au plus pres
les valeurs des dimensions géométriques de la poutre, et dans une moindre mesure la raideur du
ressort a 1’origine. Cette détermination est effectuée en ajustant au mieux les parametres du modele
pour reproduire le spectre, en agissant en premier lieu sur les parametres causant les plus fortes va-
riations. Le deuxiéme spectre est mesuré en contact avec 1’échantillon, apres avoir choisi la zone
d’intérét pour la mesure au moyen d’une image AFM classique. Cette fois-ci, les parametres géo-
métriques de la poutre déterminés a 1’aide du premier spectre sont introduits dans le modele et
fixés. L'ajustement est effectué sur les valeurs de la longueur de la pointe, sa position le long de la
poutre ainsi que la valeur de I'interaction normale et des amortisseurs Y €t Yiat -

L’inspection d’un seul mode n’est jamais suffisante pour déterminer précisément tous ces parame-
tres. C’est pourquoi la gamme de fréquence inspectée lors de la mesure comporte un maximum de
modes vibratoires. En régle générale, un minimum de six modes sont considérés. Au cas ou un
ajustement satisfaisant du modele au spectre mesuré ne serait pas obtenu, la valeur de 1’angle d’in-
clinaison du levier par rapport a I’échantillon est également ajustée. Ceci n’est pas nécessaire en
général, et une valeur fixe de 15 degrés est utilisée dans le modele.

Bien entendu, ces ajustements de parametres nécessitent une connaissance approximative préala-
ble des valeurs de la majorité€ des parameétres. Plus cette connaissance est précise, meilleur pourra
étre 1’ajustement final. Plusieurs méthodes sont & disposition pour obtenir ces informations: la plus
courante est la microscopie €lectronique a balayage qui permet de mesurer précisément les dimen-
sions de la poutre et de la pointe, ainsi que la distance entre Ia pointe et le bout de la poutre. Con-
naissant la forme de la pointe, sa masse peut également étre calculée. Cette méthode est lourde, et
de plus il existe un risque réel de casser le levier soit en le mettant dans le porte-échantillon du mi-
croscope, soit en 1’enlevant. En outre, ceci ne peut étre appliqué qu’aux leviers conducteurs ou
semi-conducteurs. Les leviers en nitrure de silicium se chargent treés rapidement, et il devient vite
difficile d’en prendre des micrographies.

Suivant le fournisseur des leviers, une fiche signalétique détaillée est fournie pour chacun d’entre
eux (Nanosensors '3 et NT-MDT '>* par exemple). Les valeurs des parametres qui y figurent ne
sont jamais exactes, mais suffisamment proches pour convenir parfaitement comme valeurs initia-
les de I’ajustement.

Le modele permet ainsi d’extraire la valeur de I'interaction normale k,, qui est la meilleure ap-
proximation par le modele des modes mesurés. En ce qui concerne la mesure de I’amortissement
local, deux déterminations différentes sont possibles. La premiére consiste a déterminer la valeur
de Y, et 7Yt par ajustement du modele, de fagon similaire a la détermination de k. La deuxieme
exploite 1'aspect des pics de résonance des différents modes, comme expliqué a la figure VI-23.
L’amortissement est déterminé par la mesure des facteurs de qualité des différents pics de résonan-
ce, ou plus précisément 1’inverse du facteur de qualité:

£y (VI.20)

ou Af représente la largeur 2 mi-hauteur du pic, et f; sa fréquence de résonance.
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Figure VI-23:  Détermination de I'amortissement par mesure du facteur de qualité d'une résonance. La lar-
geur 2 mi-hauteur du pic est mesurée, et divisée par la fréquence de la résonance.

Cette méthode permet de mesurer I’amortissement en fonction de la fréquence, sur toute la gamme
de fréquence mesurée par le spectrometre mécanique local. Le nombre de points est limité au nom-
bre de modes vibratoires présents dans la mesure, a savoir en général dix ou moins.

Le modele ne tient pas compte d’une éventuelle variation de I’amortissement en fonction de la fré-
quence. Ainsi, la valeur de ¥, extraite par ajustement du modele a la mesure ne sera au mieux
qu’une moyenne sur I’amortissement mesuré dans la gamme de fréquence considérée.

Dans 1’optique d’une détermination quantitative du module €lastique et de I’amortissement local,
I’obtention de k,, et de Qlnest pas suffisante, méme si elle représente un premier pas dans la bon-
ne direction. Le probléme restant est de relier k;, au module €lastique réduit E*, d’une part, et Yp,

ou Q'1 a I’amortissement du matériau d’autre part. La premiere relation va dépendre de la mécani-
que du contact employée. Par exemple, dans le cas ou la mécanique hertzienne s’applique, on peut

dériver une relation liant k, a E":
k,= v 6FRE*? (VL.21)

avec F la force extérieure appliquée par la pointe sur 1’échantillon et R le rayon de la pointe.

Pour I’amortissement, séparer les contributions du levier, du milieu environnant et du matériau est
également compliqué. En spectrométrie mécanique globale, le facteur Q! est défini comme le rap-
port de I’énergie dissipée lors d’un cycle de contrainte et de I’énergie €lastique maximum stockée
lors de ce méme cycle '%:

Q1= W
AWy (VL22)

L’énergie mécanique dissipée est constituée des contributions de I'échantillon, du milieu et du le-
vier, et peut donc s’écrire:

AW g = WIS + AW S ln w12
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De méme, 1'énergie élastique est stockée non seulement dans le levier, mais €galement dans
1’échantillon. Elle se décompose donc en:

— levier échantillon
AWg=AWgq ™™ + AWy (VL.24)
Ainsi, Q'1 devient:
- AW levier + chripilieu + Awgg:hantillon

diss iss iss

Q Awé?vier + Awglchantillon (VI. 2 5)

Dans le cas ou I'énergie €lastique stockée dans I’échantillon est largement inférieure a 1’énergie
€lastique stockée dans le levier, on peut écrire:

-1 _ -1 -1
Qtot = Qéchantilion + Qautres, (V1.26)
) . ¢chantill
bt AWESTAWEIS o awghe
QGutres = - échantillon = evier
Awl,cltwer Awél
é

Sous I’hypothese que 1’énergie dissipée et 1’énergie stockée dans le levier sont les mémes lorsque
le levier est en contact avec I’échantillon et lorsqu’il vibre librement, le dernier terme de I’équation
VI1.26 peut étre déterminé indépendamment, a 1’aide du spectre libre mesuré juste avant le spectre
en contact. On obtient ainsi I’amortissement dans le matériau considéré par soustraction de 1’amor-
tissement mesur€ sur le spectre libre a 1’amortissement mesuré en contact.

5. Confrontation a I’expérience

Le modele sera utilis€ extensivement dans le chapitre VII, sur une large gamme d’échantillons.
Néanmoins, une premiere vérification de sa validité est présentée a la figure VI-24. Un spectre libre
de levier Nanosensor '3 acquis par le spectrométre mécanique local, dans sa version sans détecteur
synchrone, y est comparé au modele, apres ajustement des parametres. L’accord entre le modele et
I’expérience est excellent en ce qui concerne la position des résonances, mais il est plus approxi-
matif en ce qui concerne la forme de ces résonances, liée a I’amortissement. Ceci est compréhen-
sible, puisque le modele ne tient compte ni de 1’amortissement dii a I’air environnant, ni de
I’amortissement dans le levier. L’amortissement n’intervient que dans les mesures en contact, via
les deux amortisseurs en paralléle avec les ressorts d’interaction normale et parallele.

Le modele décrit également de facon trés satisfaisante les mesures en contact, comme démontré a
la figure VI-25. On peut y voir un spectre en contact acquis par le spectrometre mécanique local,
dans sa version avec détecteur synchrone, sur un échantillon de Silice fondue. L’accord entre 1’ex-
périence et la modélisation est excellent, 1’écart maximum ne dépassant pas 0.3%, ceci pour le
dixiéme mode. La figure ne présente que les modes 6 a 10, par souci de clarté, mais 1’accord est
tout aussi bon pour les modes inférieurs. En plus de présenter un bon accord sur les positions des
résonances, le modele et la mesure s’ accordent également en ce qui concerne les largeurs a mi-hau-
teur des pics. Ceci est encourageant en vue de la détermination quantitative de I’amortissement
dans le matériau.
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Figure VI-24:  Spectre libre mesuré entre DC et 3.3 MHz par le spectrometre mécanique local sans détec-
teur synchrone. Les dix premiers modes vibratoires sont clairement visibles. L’accord avec le modele (courbe
traitillée) est excellent.
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Figure VI-25:  Spectre en contact mesuré par le spectrometre mécanique local avec détecteur synchrone
sur un échantillon de Silice fondue. Les modes 6 a 10 figurent sur le graphe, ainsi que I'ajustement obtenu avec
le modele. L’accord entre la mesure et le modele est meilleur que 0.3% pour toutes les valeurs des fréquences
de résonance. De plus, la largeur a mi-hauteur des pics mesurés et modélis€s est trés proche.
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6. Justification de la mesure haute fréquence

Le spectrometre mécanique local tel qu’il a ét€ présent€ au chapitre V permet de mesurer des spec-
tres sur une large gamme de fréquence. La raison pour laquelle il est intéressant de disposer de la
gamme de fréquence la plus large possible est expliquée au paragraphe 4 de ce chapitre, mais la
raison pour laquelle cette fréquence doit étre aussi €élevée que possible n’a pas encore €té abordée.

Comme cela a ét€ montré dans le paragraphe 3, les parametres du modele influencent surtout les
modes vibratoires dans les zones encastré-appuyé et encastré-fixé. Il existe une zone qui semble
relativement peu sensible a la majeure partie des paramétres du modele. 11 s’agit de la premiere
montée de la fréquence de résonance d’un mode, du plateau encastré-libre au plateau encastré-ap-
puy€. Dans ce domaine, la fréquence de résonance d’un mode donné est principalement controlée
par la valeur de la raideur de I’interaction normale. En vue de la détermination précise de la valeur
de ce parametre, il est donc clair qu’il faut trouver un mode au moins du spectre expérimental qui
satisfasse cette condition. Comme présenté a la figure VI-11, le premier mode est dans ce domaine
pour des interactions normales trés faibles, entre 107 et 1 N/m. Ceci ne correspond jamais 2 une
situation réelle. Un échantillon typique présentera une valeur de k;, variant entre 50 et 1000 N/m,
et il faudra donc inspecter les modes supérieurs au cinquieme au moins pour se trouver dans le do-
maine défini ci-dessus.

Une autre fagon de comprendre ceci est présentée a la figure VI-26 (page suivante). Cette figure
présente la dérivée de la figure VI-11, en fonction de la valeur de I’interaction normale k. On y
repere immédiatement deux pics, associ€s aux deux augmentations de fréquence observées a la fi-
gure VI-11. Le premier pic est donc associ€ a la raideur normale de I’interaction et le second a la
raideur latérale combinée a la longueur de la pointe. Il apparait clairement sur cette figure que I'in-
fluence du deuxiéme pic devient négligeable a partir du sixieme mode, pour la gamme de raideurs
normales d’interaction considérées. Le rectangle gris correspond aux valeurs expérimentales cou-
rantes de la raideur normale du contact, soit entre 10 et 1000 N/m.

Ainsi la nécessité d’effectuer des mesures a haute fréquence, en utilisant les modes vibratoires su-
périeurs, provient du besoin de précision sur la détermination de k. La précision est augmentée
par le choix d’un mode pour lequel la fréquence de résonance varie beaucoup pour une faible va-
riation de k;,, mais varie peu en méme temps pour de grandes variations de tous les autres parame-
tres. Ceci n’est réalisé en pratique que pour des modes au-dela du sixiéme, voire plus.
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Figure VI-26 :  Dérivée de la figure VI-11. Le premier pic. & basse fréquence, est da a I'existence de I'in-
teraction normale, tandis que le deuxiéme est li€ & I'interaction latérale. La plage grisée représente les valeurs
courantes de la raideur normale k; dans une expérience de spectrométrie mécanique locale,
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CHAPTREVI  QUELQUES ECHANTILLONS

Une grande variété d’échantillons ont éié étudiés a l'aide du spectrometre présenté au Chapitre V.
La gamme de propriétés mécaniques couverte est trés large, des matériaux mous et dissipatifs aux
matériaux trés durs et trés peu dissipatifs. La grande sensibilité du spectrométre aux variations
locales des propriétés mécaniques est démontrée, tout comme ['intérét de réaliser une étude de ces
propriétés sur une plage fréquentielle aussi large que possible.

1. PVC-PB

Cet échantillon est un mélange de deux polymeéres incompatibles, le chlorure de polyvinyle (PVC)
et le polybutadiene (PB). Au microscope optique il se présente comme une matrice uniforme con-
tenant des inclusions de taille variable. Il semble y avoir deux familles d’inclusions, la premiére,
de taille entre 15 et 20 um, largement espacées, et la deuxiéme plus finement dispersée, de taille
allant de 2 a 5 pum (figure VII-1).
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Figure VII-1:  Images topographiques de I"échantillon de PVC-PB. On distingue clairement deux familles
d’inclusions, de tailles tres différentes. Les distributions spatiales des deux familles sont homogénes et isotro-
pes.

La hauteur de ces inclusions dépend de leur taille, la premiére famille surplombant la matrice d’en-
viron 1.5 um et la deuxieme de 200 nm ou moins (figure VII-2). Cet échantillon est le méme que
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celui utilisé par F. Oulevey durant sa thése ©. Les deux phases ont été identifiées grice au SLAM
lors de son travail. La matrice est formée de PVC, alors que les inclusions sont constituées de PB.

Height Profile [4]
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i e ‘\3 8 e cal a travers I’'inclusion en bas a
os f Sl atil droite de I'image de gauche, fi-
j’ 14 pm | ‘}‘g& _ gure VII-1.
% o,
DD . , . St
L 10 20 30 40 ym

Les propriétés mécaniques tabulées de ces deux polymeres sont proches, avec un module de Young
de I’ordre de 2.5 a 4 GPa pour le PVC '3 et pour le PB 6. Cet échantillon permet donc de vérifier
la sensibilité de notre mesure a de faibles variations de module pour des échantillons de faible mo-
dule.

Afin de minimiser I'influence de la topographie, la zone étudiée ne contenait pas d’inclusion de
grande taille, mais uniquement quelques inclusions de petite taille. Toutes les mesures ont été réa-
lisées avec un levier Nanosensor en silicium (F53-n°1) 133, Les caractéristiques de ce levier selon
le fournisseur sont: épaisseur de 2.2 um, largeur de 59 um, longueur de 441 ym, raideur de
0.29 N/m et premiere fréquence libre de résonance de 15 kHz.

Le microscope utilisé pour la spectrométrie et pour I’imagerie est 1’ Autoprobe CP de Thermomi-
croscopes '?7. Les montages avec et sans détecteur synchrone ont été utilisés pour 1’obtention des
spectres, alors que les images ont toutes ét€ obtenues avec détecteur synchrone.

1.1 Spectrométrie

Le levier et le transducteur PVDF utilisés lors de cette expérience sont neufs. La premiere mesure
est un spectre libre, sur la gamme de fréquence utile a I’expérience. La figure VII-3 montre ce spec-
tre mesuré entre 1 kHz et 2 MHz, et une tension appliquée de 2 V. Le rapport signal sur bruit ob-
tenu est trés mauvais pour un spectre libre. Ceci provient vraisemblablement du transducteur, en
raison d’un endommagement de la métallisation du film ou d’un mauvais contact.

Néanmoins, six modes de vibration du levier sont clairement visibles, ce qui est tout a fait suffisant
pour ajuster les parametres géométriques du levier et obtenir un tres bon accord entre la mesure et
le modele. Par rapport aux valeurs du fabricant, I'écart observé reste dans la marge d’erreur fixée
par celui-ci, puisqu’on obtient une épaisseur de 2.16 pm et une longueur totale de 460 um, soit des
erreurs de 2% et 4% respectivement.

L’approche est effectuée sans vibration appliquée au transducteur, de méme que la premicre image
topographique qui permet de choisir la position a laquelle le spectre suivant est acquis. La figure
VII-4 présente le spectre obtenu entre 1 kHz et 2 MHz sur le PVC. La tension appliquée aux bornes
du transducteur a été augmentée a 10 V afin de pallier a la mauvaise qualité du transducteur. Les
modes 1, 2,4, 5 et 6 sont ainsi observés, mais le rapport signal sur bruit reste tres mauvais. A cause
de cela, seule la raideur du contact k,, peut étre déterminée, et aucune information sur 1’amortisse-
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Figure VII-3:  Spectre libre mesuré avant le premier contact avec 1’échantillon. Le rapport signal sur bruit
est trés mauvais, ce qui laisse supposer que le transducteur fonctionne mal (mauvais contacts ou film métallique
endommagé). L ajustement des paramétres du modele a la mesure permet d’obtenir un trés bon accord entre
les deux. Un pic excédentaire est présent vers 590 kHz. Il correspond vraisemblablement a une résonance du
transducteur.
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Figure VII-4:  Spectre en contact avec le PVC., Le rapport signal sur bruit est toujours mauvais. Le modéle
s'ajuste parfaitement a la mesure, au moins sur les pics détectés. On note 1’absence des modes 3 et 7 dans le

spectre mesure.
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Figure VII-5 :  Spectre en contact avee le PB. La mesure est aussi mauvaise que sur le PVC, et 'accord
avec le modele toujours aussi bon.

ment n’est obtenue. Il n’est en effet pas raisonnable d’espérer mesurer le facteur de qualité des ré-
sonances observées. L ajustement du modele a la mesure fournit une valeur de k,, = 150 N/m.

Le spectre mesuré ensuite sur le PB (figure VII-5) présente les mémes caractéristiques que celui
du PVC. La valeur de k, tirée du modele est de 135 N/m.

1.2 Imagerie

La zone choisie pour les mesures est présentée a la figure VII-6. Le bord d’une inclusion de grande
taille est visible sur le c6té droit de I'image, mais le reste de I'image montre une distribution ho-
mogene d’inclusions de petite taille. La matrice de PVC, entre les inclusions, est également homo-
gene, et ne présente pas de fissure, trou, ou autre défaut.
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Figure VII-6 :  Image topo-
04 graphique de la zone édiée
par spectrométriec meécanique
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La fréquence de I'excitation acoustique  la base du levier a ét¢ incrémentée, par pas de 100 kHz,
entre 80 kHz et 1180 kHz, en gardant tous les autres parametres constants. Les images d"amplitude
et de déphasage obtenues a ces différentes fréquences sont présentées aux figures VII-7 et VII-8.

0 - 1] ] 20 pm 1] - 1[1] -] 20 ym 0 5 0 1% A jam

Figure VII-7:  Images d"amplitude a fréquence croissante de 80 kHz en haut & gauche a 1180 kHz en bas
a droite,
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Figure VII-8:  Images de déphasage a fréquence croissante de 80 kHz en haut & gauche & 1180 kHz en bas
a droite

On note que les inclusions de PB présentent en général un contraste non uniforme selon une direc-
tion gauche-droite. Cet effet est dii & la variation de I'aire réelle de contact entre la pointe et

I"échantillon sur les bords des inclusions. Ce contraste additionnel est donc un artefact topographi-
un 156
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Les fréquences choisies ne sont pas liées a des modes vibratoires en contact du systeme, mais sont
a priori quelconques. Il est intéressant de constater que, pour la plupart des fréquences choisies,
tant les images d’amplitude que de déphasage présentent un contraste entre les deux polymeres. Le
contraste varie avec la fréquence, parfois dans un sens, parfois dans I"autre. Sans un modele décri-
vant la réponse du systéme a une excitation, aucune interprétation, méme qualitative, n’est possi-
ble.
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Fréquence d'excitation [kHz]
Figure VII-9:  Comparaison des spectres calculés pour le PB et le PVC. Les zones grises indiquent les pla-

ges fréquentielles o le PB devrait apparaitre en clair par rapport au PVC. Les fleches sur I"axe fréquentiel mar-
quent les fréquences de prise d'images.

En revanche, le choix de la fréquence ne dépend plus que d’un critére de qualité des images des
lors que le modele existe et rend compte fidelement de la situation. La figure VII-9 présente les
deux fits obtenus pour les spectres montrés aux figures VII-4 et VII-5, ainsi que, en grisé, les plages
fréquentielles dans lesquelles I"amplitude sur le PB est plus grande que celle sur le PVC. Les fle-
ches indiquent les fréquences auxquelles les images de la figure VII-7 ont été prises. Sur douze
images, neuf présentent le contraste attendu. Les images a 80 kHz et 180 kHz montrent un contras-
te inversé, mais marqué par un fort artefact topographique. De plus, le contraste attendu est faible,
ce qui peut expliquer que I'artefact topographique masque la contribution mécanique. L image a
580 kHz, elle, ne peut pas s’expliquer de cette fagon. Comme observé a la figure VII-3, une réso-
nance parasite est présente a 590 kHz. De ce fait, I'amplitude réelle de vibration du levier est vrai-
semblablement beaucoup plus importante a 580 kHz qu’a toutes les autres fréquences. L'effet
dune forte augmentation de I"amplitude de vibration sur le contraste est difficile a prévoir, mais il
est certain qu'un changement doit intervenir dés lors que 1'influence de 1'adhésion '¥7, de I'hysté-
rese de I'adhésion '*¥, du frottement ', méme, ne peuvent plus étre négligées.

Sur tout le reste de la plage fréquentielle, les images présentent le contraste attendu. De plus, I'évo-
lution quantitative du contraste est également décrite par le modele. Les images a 880, 980 et
1080 kHz présentent le méme contraste qualitatif, mais les différences de niveau de gris entre le
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PVC et le PB vont décroissant avec la fréquence, de 0.28 V, 2 0.05 V et enfin 0.03 V soit des ratios
10:2:1 approximativement. Les différences entre les amplitudes déterminées par le modele pour
ces mémes fréquences sont 1.5, 0.24 et 0.13 correspondant a des ratios 11:2:1, ce qui est remarqua-
blement proche des ratios mesurés.

1.3 Résumé des observations

Les résultats obtenus sur cet échantillon mettent en avant la capacité de notre systéme a mesurer
les propriétés mécaniques de matériaux mous (E~1GPa), et surtout a observer des différences de
propriétés mécaniques faibles. En effet, malgré le fait que les modules élastiques des deux compo-
sants sont trés proches, tant I’'imagerie que la spectrométrie permet de les identifier facilement.

On constate également que le modele développé au chapitre VIrend compte des inversions de con-
traste observées en fonction de la fréquence de mesure de facon trés satisfaisante.

2. WC-Co

Apres avoir étudié un matériau mou et dissipatif tel le mélange PVC-PB, le dispositif expérimental
a été testé sur un €chantillon a I’ autre extrémité de la plage des propriétés mécaniques, a savoir un
cermet Carbure de Tungstene-Cobalt. Ce matériau est constitué d’un squelette de Carbure de
Tungstene (82% masse), et d’un liant métallique, le Cobalt (18% masse). Le Carbure de Tungstene
est trés rigide, avec un module de Young de 1’ordre de 700 GPa 1>, tandis que le Cobalt a un mo-
dule d’environ 200 GPa '%°. Au niveau des propriétés dissipatives, on s’attend a observer la majeu-
re partie de la dissipation dans le Cobalt*.

Les leviers utilis€s sont de deux types. Le premier est un levier triangulaire sur lequel une couche
de DLC (Diamond-Like Carbon) a été déposée 1%!. C’est un prototype provenant de Thermomi-
croscopes, modele ULNC-DCBO, wafer n°013-020 '?’. Ce recouvrement a pour principale carac-
téristique de fortement améliorer le comportement en usure de la pointe 2. Sur un matériau trés
rigide telle une céramique, ce point est appréciable. Par contre, le rayon de la pointe est plus grand,
mais il est difficile de savoir de combien exactement. Ainsi, ce qu’on gagne en usure, on le perd
en résolution et en connaissance de la pointe. Toutes les images présentées au paragraphe 2.2 ont
été réalisées avec ce levier.

Le deuxiéme levier est une poutre Nanosensor en silicium (F53-n°4) trés semblable a celui utilisé
pour le PVC-PB 33, Les dimensions fournies par le fabricant sont: épaisseur de 1.9 um, largeur de
59 um, longueur de 441 um, pour une raideur de 0.19 N/m et une premiére fréquence libre de ré-
sonance de 13 kHz. Ce levier a €t€ utilis€ en spectrométrie, et trés peu en imagerie en raison de la
forte usure du silicium sur le Carbure de Tungsténe. En spectrométrie en revanche, il est nécessaire
d’utiliser un levier non-triangulaire pour que le modele rende compte des résonances observées.
Le premier levier ne pouvait donc pas étre utilisé.
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2.1 Spectrométrie

La figure VII-10 présente la mesure du levier avant le premier contact avec I'échantillon. La me-
sure a été effectuée entre | kHz et 2 MHz avec une tension appliquée aux bornes du transducteur
de 1 V. Le rapport signal sur bruit est trés bon, ce qui permet d'ajuster le modele a la mesure sur
les huit premiers modes vibratoires. L ajustement des résonances est réalisé avec une précision su-
périeure a 1% pour tous les modes considérés. Les dimensions géométriques du levier obtenues
lors de cet ajustement sont dans la marge d’erreur des valeurs fournies par le fabricant, a savoir une
épaisseur de 1.92 um, une largeur de 59 pm et une longueur de 463 um.
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Figure VII-10:  Spectre libre du levier avant contact. Huit modes sont visibles entre 0 et 2 MHz. L'accord
avec le modele est excellent.

Un spectre obtenu sur le Carbure de Tungsténe est présenté a la figure VII-11. Une fois encore, le
rapport signal sur bruit est excellent, et permet un ajustement sur huit modes. On note toutefois que
les modes quatre et cing sont caractérisés par des pics de résonance trés asymétriques, typiques
d'un phénomene non-linéaire '*% '** 193 | *interaction pointe-surface étant non-linéaire quelle que
soit la mécanique du contact considérée, il n'est pas étonnant d’observer cette signature de la
non-linéarité. L.’ observation de cet effet va vraisemblablement de pair avec une amplitude de vi-

bration importante appliquée au levier. Ceci est consistant avec le bon rapport signal sur bruit ob-
tenu.

La valeur de la raideur du contact k, extraite du modele est de 280 N/m.

La figure VII-12 montre la mesure réalisée sur le Cobalt. Ses caractéristiques sont semblables a
celles de la mesure sur le Carbure de Tungsténe. On note la présence d’un pic de résonance impor-

tant vers 530 kHz. Ce pic est présent sur les trois graphes et est en conséquence attribué a une ré-
sonance du transducteur.

La valeur de la raideur du contact k;, extraite du modele est de 240 N/m.
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Figure VII-11:  Spectre en contact sur le carbure de tungsténe. Les huit premiers modes sont présents dans
le spectre. L™ accord avec le modele est trés bon. Un pic important vers 530 kHz est li€ & une résonance du trans-
ducteur; on le retrouve a des degrés divers surs les trois spectres des figures VII-10 4 VII-12. Les résonances
des quatrieme et cinquieme mode sont fortement déformées, ce qui est caracténistique d’un phénomene non-li-
néaire.
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Figure VII-12:  Spectre en contact sur le Cobalt. Ses caraciéristiques sont proches de celles du spectre du
carbure de tungsténe.
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Le nombre €levé de modes présents dans les spectres rend possible la détermination de 1’amortis-
sement en fonction de la fréquence pour les deux matériaux. Les facteurs de qualité de six des huit
modes sont aisément mesurables et sont présentés a la figure VII-13. Les facteurs de qualité des
deux modes fortement affectés par la non-linéarité ont ét€ estimés en prenant la largeur de la zone
déformée du pic comme largeur a mi-hauteur, ce qui explique qu’ils soient beaucoup surestimeés.
Ils ne sont pour cette raison pas inclus dans la figure VII-13. Malgré cela, et méme sans tenir comp-
te de ces deux modes, on constate que 1’amortissement dans le Cobalt est toujours supérieur a celui
dans le Carbure de Tungstene, comme prévu. L’amortissement dans le WC semble décroitre uni-
formément sur toute la plage (si on ne tient pas compte des modes déformés) alors que le Cobalt
présente une augmentation de I’amortissement vers 400 kHz, avant de diminuer et de rejoindre les
valeurs du WC a haute fréquence.
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Figure VII-13 : Spectre de 'inverse du facteur de qualité Q1) des pics de résonance du Co et du WC.
L amortissement est toujours supérieur dans le Cobalt, particulierement a basse fréquence.

2.2Imagerie

L’échantillon a été poli avec soin, en vue d’une utilisation pour la nano-indentation. La rugosité
résiduelle est tres faible, comme démontré a la figure VII-14. La pleine échelle (noir-blanc) repré-
sente environ 30 nm, mais en fait, excepté les quelques trous sur la droite, I’échelle verticale de
I’'image est plus proche de 8 nm. Ce tres bon état de surface a deux conséquences importantes: la
premiere, c’est que 1'identification des phases céramique et métal est trés difficile sur I’image to-
pographique, comme présenté a la figure VII-15 montrant I’histogramme des niveaux de gris de
I’'image topographique de la figure VII-14. La deuxieme, c’est que les artefacts d’origine topogra-
phique, évoqués a propos des inclusions de PB, seront quasiment absents des images de spectro-
métrie mécanique locale.
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Figure VII-14 :  Image to-
pographique de la surface éu-
dide. L état de surface est tres
bon, rendant impossible I"iden-
tification des phases céramique
(WC) et métal (Co).

—5,-

(¥) Figure VII-15 :  Histogramme
3000 des niveaux de gris de I'image topo-
2000 graphigue (hauteur z [A] en abscisse,

nombre de pixels en ordonnée). 1l est
1000 impossible de distinguer deux phases
’ séparces dans cet histogramme,

1600 2000 2400 2800

Ceci est vérifié sur la figure VII-16, présentant les images d'amplitude et de déphasage obtenues
sur la région de la figure VII-14. La fréquence d'excitation est de 1525 kHz, et la tension appliquée
aux bornes du transducteur est de 3 V. La premiére constatation concerne I'identification des deux
phases. Elle est immédiate, et trés aisée, avec la céramique présentant un contraste clair en ampli-
tude et sombre en déphasage, alors que le métal présente le contraste opposé. La séparation entre
les niveaux de gris des deux phases est excellente, puisqu’elle est méme clairement visible sur un
histogramme de I'image d"amplitude (figure VII-17). Cet histogramme peut d’ailleurs étre utilisé
pour doser I'abondance relative des deux phases, en comparant la surface sous les deux pics qu'il
présente. Ici, la largeur respective des deux pics semble égale, ce qui permet de simplement com-
parer leurs hauteurs. La composition mesurée est alors de 78% de WC et 22% de Co, en accord
avec les valeurs fournies par le producteur de |'échantillon.

b) 0 - SEE TR
Figure VII-16 :  Images d'amplitude (a) et de déphasage (b) obtenues 4 1525 kHz. Les deux phases sont
aisement identifiables.
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(#)
4000 Figure VII-17 :  Histogramme
2000 des niveaux de gris de 'image d'am-

plitude. Deux phases sont présentes,
I'une 2 78% et 1"autre a 22%.

et de déphasage.

Afin d"éliminer toute contribution du frottement aux images acoustiques, la direction de balayage
lors de la prise d’image a été modifiée. La figure VII-18 présente les images topographique et
d’amplitude obtenues pour une fréquence d’excitation de 2570 kHz, en balayant verticalement au
lieu de horizontalement comme dans toutes les images précédentes. L'image d’amplitude est par-
faitement identique a celle obtenue en balayant horizontalement, comme attesté par la figure
VII-19 qui présente I"histogramme associé. Les abondances relatives mesurées varient légeérement,
ce qui n'est pas surprenant en raison d’une taille d’image inférieure. La détermination précise des
concentrations des deux composants ne pourra se faire que sur des images de grandes surfaces.
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Figure VII-18 :  Images topographique (a) et d"amplitude (b) mesurées & 2570 kHz. La direction de balaya-
ge rapide est verticale.

(#)
il Figure VII-19 :  Histogramme
2000 des niveaux de gris de 'image d’am-
plitude. Deux phases sont présentes,
1000 1 I"une & 80% et I"autre a 20%.
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Comme attendu, on note également I"absence d"artefact topographique sur les images d"amplitude
|
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2.3 Résumé des observations

Les mesures réalisées sur cet échantillon, conjuguées a celles réalisées sur I'échantillon de poly-
meres, démontrent la capacité du spectrométre mécanique local a étudier n'importe quel type
d'échantillon, du plus mou et dissipatif au plus dur et moins dissipatif. En imagerie, le bon rapport
signal sur bruit des images d’amplitude acoustique permet de doser les abondances relatives des
deux composants. Ce méme rapport signal sur bruit élevé rend possible la détermination de I"amor-
tissement sur une large gamme fréquentielle.

En modifiant la direction de balayage rapide lors de la prise d'images, il a également €t€ possible
de mettre en évidence 1"absence d’influence du frottement sur les images acoustiques. Ce point est
traité plus en détail avec I'échantillon suivant.

3. Composite Carbone-Carbone

Un des reproches courants faits aux méthodes de microscopie acoustique en champ proche est que
I'influence du frottement entre la pointe et la surface n'est jamais prise en compte. D’ aucuns sou-
tiennent méme que le contraste dans les images acoustiques dépend principalement du frottement
pour certaines configurations expérimentales ' '?'-'**_ Afin de clarifier ce point, un échantillon de
composite carbone-carbone est étudié par spectrométrie mécanique locale. Il consiste en un agglo-
mérat de fibres de carbone autour desquelles une matrice graphitique a crl '*'. Les coefficients de
frottement attendus sur les deux composants sont les mémes, et ne devraient donc pas pouvoir étre
rendus responsables d’un éventuel contraste observé.

Figure VII-20 :  Photo de
I"échantillon de composite car-
bone- carbone. Deux zones sont
clairement visibles, caractéri-
sées par une orentation diffé-
rente des fibres de carbone.

Macroscopiquement, deux zones différentes sont visibles, dépendant de I'orientation générale des
fibres de carbone (figure VII-20). Microscopiquement, on distingue les fibres, la matrice graphi-
tique et la résine d’enrobage de I'échantillon (figure VII-21). Les fibres ont deux orientations prin-
cipales, soit presque perpendiculaires a la surface, soit presque paralleles. Toutes les images
présentées au paragraphe 3.2 ont été réalisées dans des zones ol les fibres sont perpendiculaires 4
la surface, soit isolées, soit en groupe.

Le levier utilisé est une poutre en silicium de chez Nanosensor (F66-n°4) dont les dimensions sont
1.9 um d’épaisseur, 59 um de large et 441 um de long d"apres le fournisseur '*. A partir de la fi-
gure VII-26, un nouveau levier trés semblable est utilisé, le F66-n"6. Enfin, un levier triangulaire
muni d'une pointe diamantée '*7 est utilisé pour les figures VII-33 & VII-36.
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Figure VII-21 : Microscopie
optique du composite. En bas
gauche, les fibres sont perpendi-
culaires a la surface, tandis qu’en
haut a droite elles sont relative-
ment paralleles a celle-ci. Les ta-
ches sombres sont la résine d’en-

robage de I'échantillon.

3.1 Spectrométrie

En raison de la structure de la matrice graphitique, il est trés difficile d’obtenir des spectres repro-

ductibles. En effet, la croissance "en oignon" des couches graphitiques

41 autour des fibres de car-

bone est responsable de variations importantes de la taille réelle du contact pointe-échantillon.
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Figure VII-22 : Spectres libre et en contact en quatre points de la matrice graphitique. Les spectres en con-

tact présentent une dispersion importante, caractéristique d une surface peu homogene.

La figure VII-22 présente le spectre libre ainsi que quatre spectres en contact sur la matrice graphi-

tique, pris en quatre points proches. La figure VII-23 est un agrandissement du septieme mode des
spectres précédents. Sur les deux figures, il est clair qu'une différence importante existe localement
d’un point & un autre de la matrice. La reproductibilité des mesures sur la fibre de carbone est bien
meilleure (figure VII-24), ce qui indique une surface plus homogene. Aucun ajustement avec le
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Agrandissement du septiéme mode de la figure précédente. Une différence importante est

enregistrée entre les différentes positions ot la mesure est faite. Plus précisément, il semble y avoir deux valeurs
différentes de la fréquence de résonance suivant la position de la mesure.
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Figure VHI-24 : Spectres acquis successivement sur deux fibres proches. La superposition des courbes est
presque parfaite, ce qui traduit ’homogénéité des propriétés mécaniques d’une fibre a I’autre.

modele n’est présenté, puisque les valeurs de raideur obtenues seraient sujettes a une erreur impor-
tante, en tout cas dans la matrice.
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3.2 Imagerie

La premiere zone étudiée par spectrométrie mécanique locale est présentée a la figure VII-25. On
y distingue clairement les fibres de carbone, Iégerement enfoncées dans la matrice graphitique qui
les entoure. Quelques trous sont présents, mais tant la matrice que les fibres présentent une surface
homogeéne et lisse. En surface, des déchets de polissage apparaissent comme de petits points
blancs, distribués selon des bandes qui traversent I'image en diagonale. A partir de I'image VII-29,
ces déchets ont €té nettoyés en frottant avec un chiffon doux imbibé de méthanol.

Figure VII-25:  Image topo-
graphique du composite carbo-
ne-carbone. Les fibres sont distri-
buées aléatoirement dans la
matrice, perpendiculairement 4 la
surface,

Une série d'images acoustiques obtenues entre 1515 kHz et 1550 kHz est présentée aux figures
VII-26 et VII-27 pour les signaux d’amplitude et de phase respectivement. L' amplitude d’excita-
tion est de 1 V, et le nombre de points de 128 par 128. Etant donnée la grande taille de I'image
(50 um), ce nombre de points trés limité ne permet pas d’obtenir une bonne résolution
(400 nm/point). Néanmoins, les images en amplitude entre 1515 et 1525 kHz montrent un contras-
te qui n’est pas li€ a la topographie. Des zones claires et sombres sont visibles sur ces trois images
a des endroits ol aucun contraste topographique n’est présent. A 1530 kHz, seul reste un contraste
li€ aux déchets de polissage ol la structure en bande de ceux-ci est trés marquée. A plus haute fré-
quence plus aucun contraste n'est observé.

Les images de phase enregistrées simultanément ne présentent un contraste qu'a 1520 kHz. Ce-
lui-ci est trés similaire au contraste observé a 1530 kHz sur les images d’amplitude, donc lié aux
déchets de polissage. Il n'a pas été possible dans ces conditions de mettre en évidence un contraste
de phase semblable & celui observé dans la matrice graphitique sur les images d"amplitude. La fi-
gure VII-28 présente un agrandissement du centre de la zone précédente, obtenu a 1520 kHz et une
amplitude d’excitation de 10 V. Le nombre de points est multiplié par seize (image 512 x 512). La
présence de régions exhibant des propriétés mécaniques différentes dans la matrice graphitique est
révélée sur I'image d'amplitude alors que tant I'image topographique que I'image de phase ne pré-
sente aucun contraste dans la matrice.

Afin de comprendre I'origine de ce contraste, une nouvelle zone du composite est choisie, qui ne
présente que deux fibres accolées, entourées d'une poche graphitique plus ou moins circulaire
(figure VII-29). On note ici I"absence de déchets de polissage. Par rapport aux images précéden-
tes, le levier utilisé n'est plus le méme, mais ses propriétés sont trés proches (F66-n°6). La figure
VII-29 présente les signaux topographique, Ifm (lateral force microscopy: signal lié au frottement),
d’amplitude et de phase acoustique sur les lignes successives. Les images des deux premiéres co-
lonnes sont obtenues a 1225 kHz et 1 V d’excitation, tandis que la troisiéme est obtenue a
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Figure VII-26 : Images d’amplitude acoustique, acquises a 1515, 1520, 1525, 1530, 1540 et 1550 kHz. Un
contraste non lié A la topographie est observé entre 1515 et 1525 kHz. Au-dela. seuls les déchets de polissage

génerent un contraste a 1530 kHz, puis aucun contraste ne resie.
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Figure VII-27:  Images de phase acoustique, acquises a 1515, 1520, 1525, 1530, 1540 et 1550 kHz. Scule

I"image & 1520 kHz présente un contraste. Celui-ci est li€ a la présence des déchets de polissage.
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Figure VII-28:  Images topographique, d"amplitude et de déphasage de gauche & droite. La fréquence d’ex
citation est 1520 kHz, et I'amplitude d’excitation 10 V. Un contraste fort apparait entre diverses zones de la
matrice graphitique, sur 'image d amplitude.

1235 kHz. Toutes ces images ont une résolution de 256 points par ligne, et les tailles respectives
des trois colonnes sont 40 um, 15 um et 6.5 um.

Les trois images topographiques ne présentent aucun contraste autre que celui lié€ a la présence des
deux fibres. L'interface fibre-matrice n'est pas observable, méme sur I'image a plus fort agrandis-
sement. Comme attendu, aucun contraste de frottement entre la fibre et la matrice n'est observé,
les trois images de frottement étant uniformément grises, si I'on excepte les habituels artefacts to-
pographiques en bord de fibres. Par contre, les images acoustiques présentent toutes un contraste
important soit entre la fibre et la matrice, soit a I'intérieur de la matrice elle-méme.

A grande échelle, deux types de régions sont observées dans la matrice. D’un c6té, de grandes ré-
gions présentent un fort contraste homogene. Celles-ci sont principalement situées a droite et a
gauche des deux fibres. Par ailleurs, les régions situées au-dessus et en dessous des fibres exhibent
un contraste trés inhomogéne marqué par la présence de "flammes" semblant provenir de la surface
des fibres. Ceci est particulierement visible sur les images a 15 et 6.5 um. La proximité de la fré-
quence de résonance est responsable des inversions de contraste observées sur les fibres pour les
images 4 1225 kHz. C’est la raison pour laquelle la fréquence a été légérement augmentée i
1235 kHz pour la derniére série d’images. Sur ces images, en plus d observer la sous-structure de
la matrice graphitique, I'interface fibre-matrice est également parfaitement visible,

L’importance de I'amplitude d’excitation sur les signaux observés a été testée a la figure VII-30, a
une fréquence de 1235 kHz. Les amplitudes appliquées sont I, 5 et 10 V respectivement pour les
images des colonnes une i trois. A forte amplitude, I"interface fibre-matrice devient visible sur les
images de frottement, et un faible contraste est méme observable entre la fibre et la matrice (envi-
ron 4%). Les images acoustiques conservent un contraste similaire, méme si les frontiéres entre
zones deviennent plus nettes lorsque I'amplitude augmente. De méme, |'interface fibre-matrice est
mieux résolue a forte amplitude qu*a faible amplitude. Un agrandissement du tiers inférieur gauche
des images & 10 V est présenté a la figure VII-31, et met en évidence, sur les images acoustiques,
la présence d'une couche enrobant la fibre. Cette couche d’une centaine de nanometres d’épaisseur
peut étre un enzymage de la fibre présent lors de I'élaboration du composite. Il nous est impossible
de trancher ce point puisque la composition exacte ainsi que le mode d’élaboration du composite
nous sont inconnus.
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Figure VII-29:  Images topographiques, Ifm, d’amplitude et de déphasage acoustique (lignes | & 4 respec-
tivement) obtenues a 1225 kHz et 1 V (colonnes | et 2) et a 1235 kHz (colonne 3). Les images [fm sont unifor-
mément grises, alors que les images acoustiques exhibent une sous-structure de la matrice graphitique.
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Figure VII-30 :  Influence de I'amplitude d’excitation sur les signaux topographique, Ifm, d'amplitude et
de déphasage acoustique. Les images sont obtenues & 1. 5 et 10V, de gauche & droite. L'image Ifm est celle
pour laguelle le changement est le plus important: & | et 5 V aucun contraste n’est obtenu. A 10V, la fibre se
distingue de la matrice. par un écant d'environ 4% dans les niveaux de gris.
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Figure VII-31: Images topographique, Ifm, d’amplitude et de déphasage acoustique correspondant a un agrandis-
sement de la troisieme colonne de la figure précédente. L'image de déphasage (en bas & droite) montre la présence
d"une couche d’environ 100 nm a la surface de la fibre.

0y s
Figure VII-32: Images topographique, Ifm, d"amplitude et de déphasage acoustique obtenues & 1760 kHz et 10 V.,
Une fois encore, I'image Ifm présente un contraste dans la matrice graphitique. L amplitude importante de I'excitation
en est la cause.
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L influence de I"amplitude d’excitation sur le contraste obtenu en frottement est manifeste égale-
ment sur les images obtenues avec un autre mode vibratoire, a 1760 kHz (figure VII-32). On ob-
serve un contraste entre la matrice et les fibres a droite et a gauche de celles-ci, ainsi que dans une
petite zone entre les deux fibres.

1] 4 B pm

-‘ -
- L_:g.. S BOOLHr %
-

%

B0 kHr

Figure VII-33:  Evolution du contraste d"amplitude entre 780 et 810 kHz. Le trait blanc barrant les deux
fibres sur la derniere image n’apparait que sur celle-ci.

Les figures VII-33 et VII-34 présentent I'évolution du contraste d"amplitude et de déphasage entre
780 et 810 kHz, obtenu avec une pointe diamantée sur les mémes fibres que précédemment. On y
remarque principalement I'apparition et la disparition d’un trait barrant les fibres, qui n"a jamais
été observé avec les pointes en silicium. On note également que les fréquences pour lesquelles ce
trait est visible ne sont pas les mémes pour les images de déphasage et d’amplitude. Une explica-
tion possible de ce phénomene tient au volume d’échantillon déformé par la sonde ', Les pointes
en diamant étant beaucoup plus dures que celles en silicium, le volume d’interaction est vraisem-
blablement plus grand. La profondeur sondée dans I'échantillon est ainsi plus grande, et il est pos-
sible que les détails observés avec les pointes diamantées uniquement proviennent de zones plus
profondes de I'échantillon.
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Figure VII-34:  Evolution du contraste de phase entre 780 et 810 kHz. Le trait blanc présent sur les deuxie-
me el troisieme images disparait ensuite, pour réapparaitre a 803 kHz,

Ces figures permettent aussi de démontrer la sensibilité de la mesure aux variations de propri€tés
mécaniques, tout en fournissant une méthode supplémentaire de mesure des spectres. En effet, il
n'est pas toujours possible de mesurer un spectre en une position fixe donnée en raison principa-
lement de probléemes de dérive * '*, 11 est possible de pallier a ce probleme en prenant une série
d’images faiblement espacées en fréquence présentant des inversions de contraste, comme c’est le
cas ici. Les spectres des différentes zones de I'image peuvent alors étre reconstruits par mesure di-
recte, sur I'image, des niveaux de gris et de leur évolution fréquentielle. Ceci est réalisé avec les
images de la figure VII-33, sur la figure VII-35. La zone | est celle du coin en haut & gauche, la
zone 2 celle directement adjacente, a droite (figure VII-36). Les niveaux de gris moyen sur cha-
cune de ces trois zones ont été mesurés, et reportés dans le graphe de la figure VII-35. Celle-ci pré-
sente en plus les spectres ajustés obtenus a partir du modele. L' ajustement n’est pas tres bon, a
cause de la forme triangulaire du levier utilisé, néanmoins les courbes ajustées rendent compte,
qualitativement, des contrastes observés. Les valeurs de raideurs normales du contact obtenues par
le modele varient entre 990 N/m pour la zone | et 1000 N/m pour la fibre. Ces valeurs sont plus
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élevées que celles habituellement obtenues pour des leviers en silicium, a cause de la taille du con-
tact qui est elle aussi plus grande, la pointe ayant un rayon de courbure plus large. On note ici
qu’une variation de la raideur normale du contact de 1"ordre du pourcent génére un contraste d’ima-
gerie marque.
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Figure VII-35 :  Spectres reconstitués pour les trois zones définies a la figure VII-36, d'apres les niveaux
de gris mesurés sur les images de la figure VII-33. Les courbes superposées aux points de mesure sont oblenues
a partir du modele.

Figure VII-36 :  Délimitation
des zones de I'image sur lesquel-
les le niveau de gris moyen a €té
mesure,

o L] B pm

La présence sur les images acoustiques des régions de grande taille au contraste homogene déja
évoquées a propos de la figure VII-29 nous a conduits a étudier de plus pres I'influence de I"angle
entre la direction de balayage et les plans graphitiques de la matrice. Pour ce faire, une fibre soli-
taire enrobée de matrice a €te choisie, et des images avant et apres rotation de I'échantillon ont été
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enregistrées. Quatre positions sont présentées sur la figure VII-37, couvrant plus de 90 degrés de
rotation. On constate immédiatement que la tendance générale, quelle que soit la position considé-
rée, est d’ observer un contraste clair pour les régions situées a droite et a gauche de la fibre centrale,
et un contraste sombre pour celles situées au-dessus et en dessous. Au cours de la rotation, le con-
traste de toutes les régions évolue donc du clair au sombre et vice-versa. Ceci indique que I’ origine
du contraste n’est pas uniquement mécanique, mais qu’un parametre supplémentaire doit étre in-
troduit pour rendre compte du contraste. Une confirmation de cette hypothese peut étre obtenue en
réalisant des images de I’échantillon au microscope interférentiel '°. Ceci a été fait a I’aide d’un
microscope Olympus PMG3, et les images obtenues sont présentées a la figure VII-38. En a), une
image optique incluant la zone étudiée a la figure VII-37 est présentée. En b), un agrandissement
de la partie droite de a) est montré, sur lequel on observe les mémes zones claires et sombres dans
la matrice que sur les images acoustiques. L’image ¢) montre la méme zone de 1'échantillon, apres
avoir légerement modifi€ le filtre interférentiel. Cette fois-ci, on reproduit exactement le méme
contraste que sur les images acoustiques, avec les zones sombres au-dessus et en dessous de la fi-
bre, et les zones claires a droite et a gauche de la fibre. En d), ’agrandissement de la fibre solitaire
doit étre comparé a I'image d’amplitude acoustique de la figure VII-37 d), obtenue dans la méme
position. La similitude des contrastes observés démontre bien que ceux-ci n’ont pas uniquement
une origine mécanique; la structure de I’échantillon doit jouer un réle ici.

Jusqu’a présent, la taille de la surface de contact entre la pointe et I’échantillon a toujours été sup-
posée constante pour une image donnée. Cependant, la matrice graphitique croit autour de la fibre
avec une structure de type oignon. Il semble donc raisonnable de supposer que la surface réelle de
contact varie avec 1’angle entre la direction de balayage et la direction de croissance de la couche
graphitique. De plus, la pointe n’est pas symétrique: il s’agit d’une pyramide ayant un losange pour
base, la grande diagonale du losange étant parallele au levier. Les angles d’ouverture au sommet
de la pointe sont de 1’ordre de 30° et 15° suivant I’axe du levier et perpendiculairement a celui-ci
respectivement (figure VII-39). Lorsque la pointe passe a travers les couches graphitiques 1’une
apres 1'autre (situation réalisée a droite et a gauche de la fibre), c’est I’angle d’ouverture le plus
faible qui définit la surface réelle de contact. La pointe apparait trés pointue.

Lorsqu’elle balaie une couche graphitique sans passer de 1'une a I’autre (situation au-dessus et en
dessous de la fibre), c’est cette fois 1’angle d’ouverture le plus grand qui caractérise la pointe. Son
rayon de courbure apparent est plus grand (figure VII-40).

Une telle influence de la structure de la surface n’a été observée que sur cet échantillon. Ceci est
lié au fait que les rayons de courbure de la pointe et de la surface de I’échantillon doivent étre du
méme ordre de grandeur pour que 1’effet de 1’asymétrie de la pointe soit ressenti. Idéalement, cet
effet sera maximum pour un rayon de courbure local de la surface intermédiaire entre les deux
rayons de courbure principaux de la pointe. Un artefact similaire a ét€ observé sur les images de
phase obtenues en Tapping Mode, et expliqué de la méme maniére qu’ici par L. Odoni !¢, par une
influence prédominante du rayon de courbure local de la surface.

132



Quelques échantillons

;” n 10 ﬁ'_ﬂ an 40 jan
o=0"
0=29°
0=60"
v
06
0a
n2
00
d ) 0 10 20 1] 40 pamy
0=98°

Figure VII-37 :  Images d’amplitude acoustique obtenues dans les mémes conditions pour quatre orienta-
tions différentes de I'échantillon. En parallele, les images optiques permettent de mesurer les angles de rotation
d’une position a la suivante.
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Figure VII-37 :  Images d'amplitude acoustique obtenues dans les mémes conditions pour quatre orienta-
tions différentes de I"échantillon. En paralléle, les images optiques permettent de mesurer les angles de rotation

d’une position a la suivante.
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Direction de balayage
——

Figure VII-40 :  Variation de
la taille réelle du contact en fonc-
tion de I’ orientation respective de
la pointe et des couches graphiti-
ques.

3.3 Résumé des observations

L’étude de cet échantillon apporte deux enseignements principaux. D’une part, elle démontre que
le frottement entre la pointe et la surface n’est pas responsable du contraste observé sur les images
acoustiques. D’autre part, elle met en évidence la tres grande influence de la structure de la surface
tant sur le contraste obtenu sur les images que sur les spectres.

La grande sensibilité du spectromeétre local aux variations locales de propriétés mécaniques est une
nouvelle fois mise en évidence avec 1I’observation de la couche interfaciale entre la fibre et la ma-
trice, possible uniquement sur les images acoustiques.

Enfin, I’influence du volume sondé sur le contraste observé est également démontrée grace a I’uti-
lisation de pointes diamantées, tres dures.

4. HDP (High Density Plasma)

Les échantillons de HDP sont au nombre de trois, distingués par leur numéro, HDP 55, 56 et 58.
Ces trois échantillons sont obtenus par PECVD (Plasma-Enhanced Chemical Vapour Deposition),
a partir d’un précurseur d’acétylene (C,H,) pour les HDP 55 et 56 et d’un mélange d’acétyleéne et
d’hydrogeéne gazeux (H,) pour le HDP 58. Ce sont des films de DLC (Diamond-Like Carbon) dé-
posés sur un substrat de Silicium. Une description compleéte et détaillée de ces €chantillons peut
étre trouvée dans %7, Extérieurement, ces échantillons se présentent comme des films d’épaisseur
proche de 1 um avec une rugosité de I’ordre du nanometre pour les 3 films. Le contenu en hydro-
geéne des films est différent, et varie de 24 % at. pour le HDP 56, a 26 % at. pour le HDP 55 et a
35 % at. pour le HDP 58.
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Figure VII-41 :  Mesures de module et de dureté effectuées a I"Ecole Centrale de Lyon. De gauche a droite, les
échantillons sont le HDP 55, HDP 56 et HDP 58. Le module mesuré du HDP 55 semble évoluer vers deux valeurs
différentes a faibles charges.

Ces trois films ont été soumis a des mesures de nano-indentation (figure VII-41) avant les mesures
de spectrométrie mécanique locale afin d’obtenir une estimation de leurs modules élastiques. Les
résultats de ces mesures sont rassemblés dans le Tableau VII-1;

HDP 55 HDP 56 HDP 58
E [GPa], L=400 mN 102.5 115 60
H [GPa], L=400 mN 9.5 9.75 6
E [GPa], L=100 mN 118 133 52
H [GPa], L=100 mN 1.5 13 6.5

Tableau VII-1 :  Modules élastiques et duretés des trois films mesurés par na-
no-indentation pour deux charges L différentes, 400 mN et 100 mN. On note une
différence importante entre le HDP 58 et les deux autres échantillons, tant en mo-
dule qu’en dureté. (Source: J.-L. Loubet et J.-C. Sanchez, Laboratoire de Tribolo-
gie et Dynamique des Systémes, Ecole Centrale de Lyon)

Au microscope optique (figure VII-42), ces trois films apparaissent parfaitement plats, lisses et
homogenes, a part le HDP 58 dans certaines zones. Ceci est attribué a une dégradation du film suite
a des conditions de conservation inappropriées, voire 4 un endommagement du film lors de son net-
toyage a I'alcool avant les mesures de spectrométrie mécanique.

Figure VII-42 : Image au
microscope optique du film de
HDP 56. Le levier utilisé pour la
spectrométric mécanigue  ainsi
que quelgues empreintes d'in-
dentation sont clairement visi-

bles.
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Au microscope a force atomique, les films présentent toujours une topographie plate et lisse, mais
les images Ifm du HDP 55 quant a elles mettent en évidence la présence de deux phases
(figure VII-43).
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Figure VII-43:  De droite i gauche, images topographique, Ifm aller et retour d'une région du HDP 55. La
surface présente une rugosité wres faible, mais les images Ifm permettent de mettre en évidence la présence de
deux phases.

De plus, on peut noter que le fait de prendre une image AFM modifie localement les propriétés
tribologiques du film, puisqu’on peut repérer sur une image Ifm I'emplacement de I'image précé-
dente, quand bien méme rien n"apparait en topographie (figure VII-44).

Figure VII-44 : Images topographique et Ifm prises apres celles de la figure VII-43, avec un agrandisse-
ment moindre, On distingue un carré sombre au centre de 1'image Ifm, correspondant 4 la zone balayée lors de
I"image VII-43,

4.1 Spectrométrie

Les trois échantillons de HDP sont étudiés successivement avec le méme levier, calibré au préala-
ble griice a un spectre libre. Les spectres obtenus entre | kHz et 2.5 MHz sont présentés a la figure
VII-45. Ces spectres présentent de nombreux pics parasites qui masquent partiellement les modes
vibratoires, spécialement a basse fréquence. L ajustement entre la mesure et le modele est trés bon
pour le spectre libre, mais il n'est satisfaisant que pour les modes supérieurs sur les trois échan-
tillons. Une cause possible de ce mauvais accord peut étre liée a la non-lin€arité de I'interaction.
Les pics de résonance de la majorité des modes sont en effet déformés, ce qui est une signature de
la non-linéarité '*. De plus, I'influence de la non-linéarité se fait surtout sentir pour de fortes am-
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plitudes de vibration, ce qui explique que ce soient surtout les premiers modes qui sont influencés.
En effet, I'amplitude de I’excitation appliquée au levier décroit avec la fréquence.
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Figure VII-45 : Spectres des huit premiers modes vibratoires du levier libre (a) et en contact sur les trois

échantillons de HDP (b, c, d). L’accord entre la mesure et le modele est bon pour les modes supérieurs seule-
ment.

La figure VII-46 montre en détail le sixieme mode des quatre spectres de la figure VII-45, et permet
de se rendre compte de I’effet de 1a non-linéarité, particulierement pour le HDP 56. L’accord avec
le modéle, pour ce qui concerne la position des pics, est bon, méme si les pics mesurés sont plus
larges que ceux obtenus dans le modele.

Afin de vérifier I’hypothese de I'influence de la non-linéarité sur les spectres, le modele a ét€ ajusté
mode par mode aux résultats, et les valeurs de la raideur normale du contact nécessaires a un bon
ajustement sont présentées pour tous les modes a la figure VII-47. On y constate tout d’abord I’ab-
sence des modes 1 et 9, en raison d’un trop faible rapport signal sur bruit rendant leur localisation
précise impossible. Les valeurs de raideur obtenues semblent se diviser, pour chaque échantillon,
en deux groupes. Pour les modes dont la fréquence est inférieure a 1| MHz environ, les valeurs sont
tres élevées, et présentent méme une tendance a la hausse. Pour les modes supérieurs, les valeurs
de raideur sont beaucoup plus faibles, et se stabilisent rapidement. Cette observation est en contra-
diction avec I’hypothese d’un effet de non-linéarité pour expliquer le mauvais accord entre mesure
et modele. En effet, on s’attend a une influence inverse de la non-linéarité, qui causerait un adou-
cissement des résonances, et donc une diminution a basse fréquence de la raideur équivalente du
contact 163,
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Figure VII-46 :  Comparaison des spectres expérimentaux et théoriques obtenus sur les trois échantillons

de HDP, pour le sixietme mode. Le pic de résonance sur le HDP 56 est fortement déformé et aplati.
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Une autre explication possible du raidissement apparent des échantillons a basse fréquence est liée
a I’action de la boucle de régulation de la position statique du levier. Cette boucle de régulation a
pour fonction de s’opposer aux variations de la déflexion du levier. A basse fréquence, et suivant
les valeurs des parametres de cette boucle, elle est capable de suivre les vibrations du levier, ce qui
induit bien un raidissement apparent du systéme. A haute fréquence, les vibrations sont moyennées
par la boucle qui ne réagit plus qu’a une variation de la déflexion moyenne du levier. Cette expli-
cation est également cohérente avec le fait que le spectre libre est ajusté parfaitement par le modele
sur toute la gamme fréquentielle, puisque la boucle de régulation n’intervient pas dans ce cas.

Enfin, il ne faut pas oublier non plus I’effet de I’interaction latérale sur les valeurs des fréquences
de résonance, comme cela a ét€ discuté au chapitre VI. La stabilisation des valeurs de raideur a
haute fréquence est en accord avec 1’analyse présentée au paragraphe VI-6, page 105, qui montre
que les premiers modes vibratoires sont dominés par I’interaction latérale et que seuls les modes
supérieurs peuvent fournir une mesure fiable de la raideur normale du contact.
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L’inversion observée sur la figure VII-47 entre la raideur normale du HDP 55 et celle du HDP 58
pour les deux modes supérieurs provient de la modification de 1’aire de contact réelle sur le
HDP 58. En effet, la dureté du HDP 58 est inférieure de 50% a celle du HDP 56, ce qui rend plus
facile I'initiation d’une empreinte plastique résiduelle. Celle-ci a ét€ mise en évidence sur 'image
topographique de la zone de mesure, réalisée apres 1’acquisition du spectre.

Finalement, les mesures de nano-indentation (figure VII-41) ainsi que les images de frottement
(figure VII-43) obtenues sur le HDP 55 laissaient prévoir la présence de deux phases aux proprié-
té€s mécaniques légerement différentes, dont la taille caractéristique est de I’ordre du micron. Ces
deux phases n’ont jamais ét€ mises en évidence par le spectrométre mécanique local. Dix spectres
acquis le long d’une ligne, en des points séparés de 1 um, sont parfaitement superposables
(figure VII-48). On note une légere séparation verticale des spectres, en deux groupes, pour des
fréquences supérieures a 1.5 MHz. Cette séparation verticale ne s’accompagne pas d’une sépara-
tion horizontale, qui serait un signe de changement de module €lastique.

Amplitude [uV]

| | 1
500 1000 1500 2000
Fréquence [kHz]

Figure VII-48:  Spectres en contact sur le HDP 55, mesurés successivement en dix points séparés de 1 um le long
d’une ligne. Les dix spectres sont parfaitement superposables, au moins en ce qui concerne les positions des résonan-
ces.

4.2 Imagerie

Les trois échantillons sont homogenes. Présenter de nombreuses images n’exhibant aucun contras-
te n’a pas beaucoup d’intérét, c’est pourquoi ce paragraphe insiste sur un phénomene observé sur
I’échantillon de HDP 56. Le microscope optique combiné au spectromeétre mécanique local permet
de retrouver les traces des indentations réalisées auparavant avec le nano-indenteur. Les images
des empreintes résiduelles présentent un contraste inattendu, 1i€ a la délamination du film de HDP
du support en Silicium. Les figures VII-49 et VII-50 montrent les images d’amplitude et de dé-
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phasage obtenues entre 1.675 MHz et 1.73 MHz, qui mettent en €évidence une modification du con-
traste de la zone délaminée.
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Figure VII-49 :  Images d’amplitude acoustique acquises sur I"échantillon de HDP 56. Le triangle central est la
trace d’une indentation, autour de laquelle la zone de délamination du film est clairement visible.
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Figure VII-50:  Images de déphasage acoustique, acquises simultanément aux images de la figure VI1-49.
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1,675 MHz

0 10 20 pm 0 10 20 ym 0 10 20 ym

Figure VII-51 :  Images de fronement (signal Ifm) acquises simultanément aux images des figures VII-49 et
VII-50. La demiére image. en bas i droite, est une image de référence obtenue sans excitation acoustique appliquée.
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Une interprétation possible de cet effet est que la profondeur d'échantillon 4 laquelle la mesure est
sensible dépend de la fréquence d'excitation, tout comme en microscopie acoustique
classique ¥-3* %8, Cependant, la longueur d'onde acoustique dans cette expérience est de I'ordre du
millimetre, alors que I'épaisseur de la couche est de I ordre du micron. Une sensibilité a I'épaisseur
est donc peu probable. Une autre explication possible est I'existence de modes vibratoires de type
vibration de plaque encastrée-libre dans la zone de film délaminé '*®. Ces modes sont trés rappro-
chés en fréquence, ce qui permet d'expliquer les modifications observées du contraste par des
changements de mode vibratoire d'une image & I"autre. Les fréquences d'excitation ont été choisies
de sorte a étre légérement supérieures a une résonance du systéme, située a 1.65 MHz.

La figure VII-51 quant a elle présente les images de frottement acquises simultanément aux images
acoustiques des figures précédentes, ainsi qu'une image de référence obtenue sans excitation
acoustique. Il est intéressant de constater ici aussi une variation du contraste en fonction de la fré-
quence d’excitation, et particuliérement par rapport a la situation de référence. Cet effet de frotte-
ment induit par une vibration ultrasonore a déja été évoqué dans ce chapitre, ainsi que dans une
thése récente 2,

4.3 Résumé des observations

Les mesures comparatives réalisées sur les trois échantillons ont permis de justifier la nécessité
évoquée au paragraphe VI-6, page 105, de réaliser la mesure a la plus haute fréquence possible. On
observe une stabilisation de la raideur normale du contact mesurée i partir du septieme ou huitiéme
mode, en accord avec les prévisions du modele.

L’observation de la zone délaminée du film confirme I'influence de la vibration acoustique appli-
quée sur les propriétés tribologiques de la surface étudiée.

5. NiTi-époxy

Le dernier échantillon est un composite fibre de NiTi-époxy, qui se présente sous la forme d’un
arrangement irrégulier de fibres de NiTi '%, enrobées dans une matrice d'époxy (figure VII-52).

Figure VII-52 : Photo de
I'échantillon de NiTi-époxy. Les
fibres de NiTi (cylindres som-
bres) sont aisément identifiables
au milieu de la matrice d’époxy.

Beaucoup de soin a été apporté & la préparation de cet échantillon afin de réussir a polir les deux
phases sans induire de différence de niveau entre les deux. Les mesures de spectrométrie permet-
tront de juger de la qualité de cette préparation. Le levier utilisé pour tous les spectres et toutes les

144



25
—— Epoxy :
i) — NiTi 1.
e Modele Epoxy iE
BN IR SN s Modele NiTi ik
;‘ t
E 15
4
E
3
2
‘E— 1.0 -
0g— T

2600 2800 3000 3200 3400
Fréquence [kHz|
Figure VII-54:  Modes neuf et dix en contact sur I'époxy (trait fin continu) et le NiTi (trait épais continu).
Les meilleurs ajustements de ces deux modes par le modele sont superposés aux mesures. L'accord est trés bon,
les positions des pics étant ajustées mieux qu'au pourcent,

5.2 Imagerie

Les fibres de NiTi présentes dans I'échantillon sont de tres grande taille. Leur diametre est de I'or-
dre de 300 um. Pour cette raison, seule une petite zone incluant I"interface fibre-matrice a été choi-

Figure VII-55 :  Image topo-
graphique de I'échantillon de Ni-
Ti-époxy. La fibre de NiTi est a
gauche sur 'image. La différence
de niveau entre I'époxy et le NiTi
est de 130 nm.

12 16 jm

sie pour réaliser les images de spectrométrie mécanique. Une image topographique de 17.5 pm de
cOté d'une telle zone est présentée a la figure VII-55. On y discerne, sur la gauche, la fibre de NiTi,
reconnaissable & la courbure de I'interface, et la matrice d*époxy sur la droite. Le contraste de cha-
cune des phases est homogene, mis a part quelques irrégularités aux abords de I'interface. La fibre
est Iégerement en retrait, de 130 nm environ, par rapport a la matrice.
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images est un levier en silicium de Nanosensor '*?, dont les dimensions d’aprés le fabricant sont:
épaisseur 1.9 pm, largeur 59 um et longueur 440 pm.

5.1 Spectrométrie

Les spectres ont été acquis par le spectrometre local dans sa version sans détecteur synchrone. La
qualité de la mesure est néanmoins satisfaisante, et les pics de résonance sont aisément discerna-
bles jusqu’au dixieme mode (figure VII-53). L’ajustement au modele est une fois encore tres bon,
et les dimensions géométriques de la poutre obtenues sont dans la limite des erreurs fixées par Na-
nosensor, avec une épaisseur de 1.96 um et une longueur de 460 um. La largeur a €t€ conservée a
59 pm.

Amplitude mesurée [V]

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Fréquence [kHz]

Figure VII-53: Spectre libre du levier entre 1 et 3500 kHz, mesuré sans détecteur synchrone. L’ ajustement
obtenu avec le modéle, en traitillés, est excellent pour les dix premiers modes vibratoires.

Sur la figure suivante (figure VII-54), les modes neuf et dix en contact sur les deux matériaux sont
présentés, en compagnie des ajustements réalisés a I’aide du modele. Comme pour tous les autres
spectres présentés dans ce chapitre, 1’accord entre la mesure et le modele est meilleur qu’au pour-
cent. Les valeurs de rigidités normales du contact obtenues pour les deux matériaux sont 650 N/m
pour le NiTi et 350 N/m pour I’époxy. L’ amortissement n’a pas été ajusté dans le modele, en raison
du rapport signal sur bruit assez faible, spécialement pour le NiTi, qui rend aléatoire la détermina-
tion de ce parametre (contrairement aux autres spectres, I’échelle d’amplitude est ici linéaire).
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0 4 8 12 16m 12 16um
Figure VII-56 : Images d’amplitude et de déphasage acoustique mesurées & 3.25 MHz. La fibre de NiTi
est & gauche sur les images. On distingue clairement des débris d"époxy emportés sur la fibre lors du polissage.

Le rapport signal sur bruit est excellent et de nombreux détails sont visibles.

Deux séries d’images acoustiques, a 3.25 MHz et 4 3.3 MHz, ont €té€ acquises successivement. El-
les sont présentées aux figures VII-56 et VII-57 respectivement. D"apres les spectres de la figure
VII-54, on s"attend & observer une inversion de contraste sur les images d amplitude dans cette pla-
ge fréquentielle, ce qui est le cas. Aucune information sur les images de déphasage n’est disponi-
ble, en raison du mode d’acquisition des spectres, qui ne faisait pas appel a un détecteur synchrone.
Il faut noter ici que I'image d amplitude a 3.25 MHz est beaucoup plus riche en détails que celle a
plus haute fréquence, quand bien méme son contraste est inversé par rapport a celui qui est cou-
ramment recherché dans les images de type SLAM, a savoir clair=rigide et sombre=compliant. On
distingue en effet tres clairement la présence de débris d’époxy sur la fibre de NiTi, a proximité de
I"interface. Ces déchets ont été arrachés lors du polissage et sont identifiables a leur contraste, si-
milaire a celui de la matrice d’époxy. Ce contraste n’est pas exactement le méme, en raison de la
faible épaisseur de ces débris; leurs propriétés mécaniques apparaissent ainsi intermédiaires entre
celles de I'époxy et celles du NiTi.

12 16m 0 4 8 12 16 m
Figure VII-57 : Images d'amplitude et de déphasage acoustique mesurées 4 3.3 MHz. Le contraste de
I'image d’amplitude est inversé par rapport a la mesure précédente. Il correspond au contraste couramment ob-
servé en SLAM, avec le matériau le plus ngide apparaissant en clair. Le rapport signal sur bruit est moins bon,
et on ne distingue plus les débris d*époxy sur la fibre.

5.3 Résumé des observations

L' étude de cet échantillon composite, aux propriétés mécaniques mixtes (dur et peu dissipatif pour
le NiTi et compliant et dissipatif pour I'époxy), confirme les observations réalisées sur les échan-
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tillons précédents. En plus, on observe la grande importance du choix de la fréquence d’excitation
pour I’ observation d’une couche mince molle sur un substrat dur (les débris d’€poxy sur la fibre de

NiTi).
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chAPTREVI. DISCUSSION GENERALE

Les différents probléemes soulevés au chapitre VII sont étudiés dans ce chapitre, qui présente éga-
lement les perspectives futures du spectrométre mécanique local. Plus largement, les applications
potentielles de la détection stroboscopique sont également évoquées.

1. Remarques générales

L’intérét principal de la spectrométrie mécanique locale a fréquence variable est la possibilité d’ac-
quérir les spectres fréquentiels en un point précis de 1’échantillon, avant de prendre une image. Cet
avantage apparait clairement au paragraphe VII-5, page 144, puisque le critere de choix de la fré-
quence d’excitation n’obéit plus qu’a des considérations visuelles: a quelle fréquence I'image
est-elle la meilleure? Il n’est ainsi plus nécessaire de forcément choisir une fréquence supérieure a
la plus haute fréquence de résonance en contact du systéme, comme cela se faisait pour le SLAM,
pour étre en mesure d’interpréter les images obtenues. Ceci est également mis en €vidence a la fi-
gure VIII-1 qui montre des images acoustiques d’amplitude (a et c) et de déphasage (b et d) obte-
nues a 1680 et 1720 kHz. L’inversion de contraste observée tant sur les images d’amplitude que de
phase est reproduite fideélement sur les spectres mesurés auparavant, et présentés a la figure VIII-2.

Combiné au modele développé au chapitre VI, le spectrometre local permet une analyse
semi-quantitative des propriétés mécaniques de n’importe quel échantillon, comme cela a été dé-
montré tout au long du chapitre VII. La détermination du module €lastique nécessite la connais-
sance préalable de la surface de contact, ainsi que de la force réelle d’interaction entre la pointe et
la surface. Néanmoins, la raideur normale du contact, déterminée a I’aide des modes vibratoires
supérieurs, offre déja une mesure des propriétés élastiques des échantillons étudiés.

L’étude de I’amortissement sur une large gamme fréquentielle est €également possible, comme dé-
montré au paragraphe VII-2, page 114.

149



VIII

a) C)
v Vv
12 06
08 04
04 i 02
0.0 0.0
0 10 40 pm
b) d)
A"
2.0 v
15 30
1.0 20
0.5 1.0
0.0 00

Figure VIII-1 :
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Figure VIII-2 :
contraste observées sur les images (figure VIII-1) sont en accord avec les courbes présentées ici.

Spectres d'amplitude et de phase mesurés sur la matrice et sur la fibre. Les inversions de
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Discussion Générale

2. Grandeurs accessibles

Le point de départ de ce travail consistait a mettre au point un appareil permettant de mesurer quan-
titativement 1’ é€lasticité et I’amortissement de matériaux divers, sur une plage fréquentielle aussi
large que possible. Ce but n’est que partiellement atteint, comme discuté aux paragraphes suivants.

2.1 Elasticité

Tout au long du chapitre VII, des valeurs de raideur normale du contact k,, sont obtenues. Comment
ces valeurs se comparent-elles aux valeurs tabulées des modules élastiques réduits? Pour mémoire,
ces valeurs sont rappelées dans le tableau VIII-1:

pPVC PB wC Co | HDPSS5 | HDP56 | HDPSS8 NiTi Epoxy
k, [N/m] 150 135 280 240 100 200 130 650 350
E [GPa] ~3 ~3 700 200 118 133 52 70170, ~10
70-98 171
Tableau VIII-1: Raideurs normales k; et modules élastiques tabulés E pour les échantillons du chapitre VIL. Aucu-

ne relation immédiate n’apparait entre les valeurs de module et de raideur. La valeur de k,, pour le HDP58 (en italique)
est trop €levée, comme discuté dans le paragraphe VIL4.1, page 137.

Supposons que la mécanique hertzienne s’applique. De plus, choisissons une valeur raisonnable de
R, le rayon de la pointe, et de F, la force d’interaction, et calculons les modules élastiques obtenus
a partir des valeurs mesurées de k. Pour ce faire, on utilise la formule (IV.16):

k, = ¥6FRE**

avec R=2 10'8m, et F=1-10 10®N. Les valeurs de E* obtenues sont rassemblées dans le
tableau VIII-2:

PVC PB WwC Co HDP55 | HDP56 | HDP58 NiTi Epoxy

E* [GPa] | 17-53 | 14-45 | 43-135 | 34-107 | 9-29 26-81 | 13-43 | 150-470 | 60-190

E* ['] 3 3 110 78 62 66 37 465671 | 9
Féq [nN] | 3300 | 2400 15 18 2 16 13 1100 4400
Tableau VIII-2 :  Module réduit mesuré (E*) et tabulé (E*,,;) pour les différents échantillons étudiés. La troisiéme

ligne (Fg,) présente les valeurs de force d’interaction nécessaires pour que E*=E*,,,.. Seuls les trois échantillons les plus
durs présentent des valeurs raisonnables de Fg,.

Pour les trois échantillons les plus durs (WC, Co et HDP56), un bon accord est obtenu entre valeurs
tabulées et mesurées. Les valeurs de force d’interaction nécessaires pour trouver le module tabulé
(Fgq) sont de I'ordre de 15 a4 20 nN, ce qui correspond a la force appliquée par le levier dans cha-
cune des expériences. On peut noter que, pour ces trois échantillons, le module de la pointe est in-
férieur a celui de la surface. Pour les autres échantillons, ce n’est pas le cas.

Etonnamment, I'accord est également bon pour le HDP58, quand bien méme la raideur mesurée
du contact est plus €levée qu’elle ne devrait (voir la légende du Tableau VIII-1).
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Les valeurs de module réduit obtenues sur les échantillons de PVC, PB, NiTi et Epoxy sont trés
largement supérieures aux valeurs tabulées (plus ou moins 10 fois trop grandes). Les forces d’in-
teraction qui expliqueraient un tel écart sont de ’ordre de 1 a 5 uN, ce qui correspond a 100 fois
la force appliquée par le levier. Méme en tenant compte des forces capillaires et de 1’adhésion, de
telles forces ne sont pas envisageables.

Pour le NiTi, il est possible de justifier ’écart observé par I’activation de la transformation mar-
tensitique du NiTi %, 4 température ambiante, sous I’effet de la charge appliquée. Des mesures ré-
centes effectuées avec le SMM (voir chapitre II) sur des échantillons de NiTi mettent en évidence
un tel effet 172,

Le module réduit mesuré sur le HDP55 est quant a lui beaucoup plus faible que le module tabulé.
Des mesures supplémentaires sur cet échantillon seraient nécessaires, afin de comprendre 1’ origine
de cet écart, peut-étre d’origine expérimentale (la pointe aurait-elle cassé€ au cours de la mesure?).

En résumé, on constate que, sur les échantillons durs, le spectrométre mécanique local permet une
mesure quantitative du module élastique réduit, en supposant des valeurs raisonnables de la force
d’interaction et du rayon de la pointe. Sur les échantillons compliants (polymeres ici), la mesure
est qualitativement correcte; I’époxy apparait plus rigide que le PVC, lui-méme plus rigide que le
PB. Cependant, aucun accord quantitatif n’est obtenu. Pour les échantillons de module intermé-
diaire (HDPS5 et HDP58), il est difficile de conclure; le résultat pour le HDP58 étant faussé par
I'initiation d’une empreinte plastique, et celui du HDP55 étant entaché d’un doute.

2.2 Amortissement

La mesure de 1’amortissement telle qu’elle est effectuée sur I’échantillon de WC-Co (VII-2,
page 114) présente un intérét certain. L’ordre de grandeur de I’amortissement mesuré est en accord
avec les mesures de spectrométrie mécanique globale, de I’ordre de 1073-102. Néanmoins, le nom-
bre de points de mesure est limit€ au nombre de modes vibratoires présents dans le spectre, qui est
tres faible (typiquement inférieur a 10). Afin d’avoir acces a I’amortissement sur toute la plage fré-
quentielle, avec autant de points de mesure que I’on désire, une approche similaire a celle dévelop-
pée au paragraphe IV-3, page 38 doit étre suivie. 1l faudrait donc calculer le frottement intérieur a
partir de sa définition (IV.7) en introduisant le modele de la poutre encastrée a la place du modele
de la masse ponctuelle. Ce calcul n’a pas été effectué.

3. Imagerie de surface ou sous-surfacique?

L’observation, aux figures VII-33 et VII-34, d’un détail absent de toutes les images obtenues avec
des leviers en silicium pose la question de la taille du volume sondé lors de la mesure. En effet, les
leviers munis de pointes diamantées sont plus rigides que les leviers en silicium, et leurs pointes
ont un rayon de courbure supérieur. Ces deux caractéristiques impliquent que le rayon de contact
est plus grand. Ceci est confirmé par la perte de résolution constatée entre les images obtenues avec
les leviers en silicium et ceux munis de pointes diamantées. L’ influence du rayon de contact sur la
profondeur d’échantillon sondée n’a pas, 8 ma connaissance, été étudiée pour le cas du spectrome-
tre mécanique local. Cependant, cette étude a été réalisée pour le SMM !4, 11 en ressort que la pro-
fondeur sondée est de I’ordre de 50 fois le rayon de contact.
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Discussion Générale

Dans le cas qui nous intéresse, le rayon de contact, estimé avec la mécanique hertzienne, est de
I’ordre de 1 nm pour les leviers en silicium, et de 2 a 3 nm pour les pointes diamantées. Il en dé-
coule que le contraste sur les images du spectrométre mécanique local est gouverné par les proprié-
tés des 50 a 100 nm en surface, et que les détails observés sur les figures sus-mentionnées sont des
défauts situés environ 100 nm sous la surface.

4. Contraste LFM induit par la vibration du levier

Deux effets principaux de la vibration acoustique appliquée ont été mis en €vidence sur le signal
LFM. En premier lieu, I’apparition d’un contraste sur les images de frottement a été attribué a un
effet de I’amplitude de la vibration (voir paragraphe VII.3.2, page 123). A basse amplitude de vi-
bration, aucun contraste n’est présent, alors qu’a forte amplitude un contraste semblable au con-
traste acoustique est observé. Une fois encore, le glissement de la pointe sur la surface, activé pour
de fortes amplitudes uniquement, est vraisemblablement responsable de cet effet.

Le deuxieme effet n’est pas li€ a une variation de I’amplitude acoustique, mais bien de la fréquence
appliquée (voir paragraphe VIL.4.2, page 140). L’ observation des modes vibratoires de la zone de
film délaminé n’est possible que grace 4 la "lubrification ultrasonore" évoquée par Dinelli 73 dans
le cas des mesures UFM.

5. Le microscope stroboscopique: autres applications possibles

Les applications de la détection stroboscopique du mouvement du levier ne se limitent pas a la
spectrométrie mécanique locale. 1 est possible d’en imaginer une grande variété, allant de la réso-
nance magnétique nucléaire locale 74, au Tapping Mode 4 trés haute fréquence. Cette derniére ap-
plication est peut-&tre celle qui est appelée a se développer le plus rapidement. En effet, les
développements théoriques récents concernant 1’origine du contraste en microscopie a force ato-
mique opérée en mode non-contact démontrent que la sensibilité est meilleure pour de faibles am-
plitudes de vibration !73-177, Ces faibles amplitudes impliquent des raideurs de levier beaucoup plus
grandes que les raideurs actuelles, de I’ ordre du kN/m. De telles raideurs signifient que les fréquen-
ces de résonance de ces leviers seront tres €levées, et qu’il faudra recourir a la détection strobos-
copique pour enregistrer leur mouvement.
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cHAPTREIX CONCLUSION

Suite aux deux theses réalisées sur ce sujet, le développement du spectrometre mécanique local est
maintenant en grande partie terminé. La communauté scientifique dispose dorénavant d’un outil
capable de mesurer quantitativement (sur des échantillons durs) les propriétés mécaniques de pha-
ses submicroniques. Ce spectrometre mécanique est ainsi parfaitement adapté a 1'étude des com-
posites.

De plus, I’élargissement de la plage fréquentielle accessible (plusieurs décades) permet de s’af-
franchir des problemes liés au chauffage de 1’échantillon. Comme il a été discuté au chapitre IV,
le chauffage de I’échantillon est a 1’origine de dérives thermiques difficiles a compenser comple-
tement. La sonde elle-méme est également fortement influencée par les variations de température.
Ainsi, la possibilité d’effectuer une rampe de fréquence est une amélioration notable de la techni-
que (voir annexe-1.4, page 161, pour une justification de 1’équivalence fréquence-température).

En parall¢le au progres réalisé dans I’acquisition des données, 1’ analyse des résultats bénéficie éga-
lement du développement du nouveau modele, qui tient compte de la géométrie du systéme. La me-
sure quantitative de 1’élasticité locale sur des échantillons durs est ainsi rendue possible, alors que
la mesure qualitative de cette méme quantité est fiable sur une trés large gamme d’échantillons,
méme tres mous comme le polybutadiene.

En ce qui concerne la mesure locale de I’amortissement, des progres restent a faire afin d’étre en
mesure de calculer le frottement intérieur sur toute la plage fréquentielle accessible, et non plus
seulement aux fréquences des modes observés. La voie a suivre pour ce faire est similaire a celle
suivie par F. Oulevey dans sa thése, mais est rendue ardue par la plus grande complexité du modele
utilisé€ dans ce travail.

Finalement, un des apports majeurs de ce travail est sans doute la détection stroboscopique du
mouvement du levier. Cette technique ne se limite en effet pas a une utilisation en spectrométrie
mécanique locale, mais a des applications fort diverses, aussi bien pour des techniques déja bien
établies comme le mode de contact intermittent ou le mode non-contact, que pour des techniques
de spectrométrie locale qui restent a développer: détection de la polarisation électrique, de la sus-
ceptibilité diélectrique, des variations locales du champ magnétique, etc...
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ANNEXES

1. Propriétés mécaniques

1.1 Les modes de déformation

a) Définitions

Trois modes de déformation permettent a un matériau soumis a une contrainte d’accommoder cel-
le-ci. A faible contrainte, la déformation du matériau est dite élastique si elle est linéaire, réversible
et instantanée. Le coefficient de proportionnalité entre contrainte et déformation est appelé E, le
module de Young. Lorsque la contrainte appliquée augmente, une contrainte critique est atteinte,
au-dela de laquelle la déformation n’est plus réversible, ni instantanée. On entre alors dans la dé-
formation plastique. Si la contrainte est encore augmentée, le seuil de rupture sera finalement at-
teint et le matériau se brisera (figure A-1).

A cdté de ces deux modes de déformation, il en existe un troisieéme, caractérisé par une déformation
non-instantanée, comme la déformation plastique, mais récupérable, comme la déformation élas-
tique. Ce mode de déformation est appel€ la déformation anélastique (figure A-2).

Figure A-1: Courbe de trac-
tion. Trois domaines sont visi-
bles: celui de la déformation €las-
tique (A), de la déformation
plastique (B), et la rupture (C).

b) Interprétation phénoménologique

Tout corps est constitué d’un arrangement d’atomes. Si cet arrangement est périodique, sans le
moindre défaut, on parle alors d’un cristal parfait. En réalité, tout cristal contient des défauts qui
peuvent étre ponctuels, a une, deux ou trois dimensions. On parle de défaut ponctuel lorsqu’un ato-
me du cristal est absent (lacune), qu’il est remplacé par un atome d’une autre sorte (impureté subs-
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o Figure A-2 : La déformation
€an anélastique est caractérisée par
son amplitude aprés un temps in-
fini €, et par son temps de re-
£ £ s laxation T .

titutionnelle) ou qu’un atome s’est inséré entre 2 atomes du réseau (impureté interstitielle)
(figure A-3).
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00000 0O0OGCONEOSOOGEOSEOGEOSOSOOS

oo 000000000000 Figure A-3:  Cristal réel. Cer-
:::::::6:::.:::: tains atomes du réseau sont ab-
©00000606000000606060 sents (laf:unes),dautres ont été
0000000000000 0060 remplacés par des atomes d’un
0000000000 0CO0C0O0CGBOGREOOS autre type (substitutionnels), et
 F N N N NN NN NNENNNN) enfin, certains atomes du méme
0000000000000 type ou d’un autre se sont insérés
0060600606060 0000000 entre les positions stables du ré-
OO0 00000 O0O0OOOGEOSOSOSEOIS . .
©000000000000006 seau (interstitiels).
...@......Q......
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Lorsqu’il manque un demi-plan atomique, on ne parle plus de lacune, mais de dislocation. C’est
un défaut a une dimension du cristal, qui est crucial dans la compréhension de I’anélasticité. Les
défauts de dimension 2 du cristal sont de deux types, les macles et les joints de grain. Les macles
sont des zones du cristal, limitées par deux dislocations, dans lesquelles I’arrangement périodique
des atomes est différent du reste du cristal. Les précipités sont des défauts de dimension 3.

Si un cristal réel est soumis a une contrainte faible, les liaisons entre atomes du réseau vont étre
étirées, et reviendront en place dés que la contrainte sera relachée. C’est la déformation €lastique.
Au cas ol la contrainte serait appliquée pendant un temps suffisamment long, les dislocations vont
se déformer, afin d’accommoder cette contrainte. Il n’y a pas encore de mouvement a grande dis-
tance des dislocations puisqu’elles sont €pinglées par les défauts ponctuels présents dans leur en-
vironnement (figure A-4). La déformation associée a cet allongement des dislocations est la
déformation anélastique. Quand la contrainte dépasse un certain seuil, enfin, les dislocations com-
mencent a se désancrer des défauts ponctuels, et plus rien n’empéche leur mouvement a longue
distance. On est ici en présence de la déformation plastique (figure A-5).

1.2 L’amortissement

Lors de I’étude d’un matériau, la valeur de son module de Young n’est pas la seule quantité inté-
ressante. Les mécanismes de dissipation de I’énergie mécanique fournie a ce matériau sont tout
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Figure A-4 : Déformation
anélastique. Sous l’effet d’une
contrainte, le segment de dislo-
cation de longueur L épingl€ par
2 défauts ponctuels se déforme.
Cette déformation engendre une
tension de ligne Yy qui rameénera
la dislocation a sa position ori-
ginale lorsque la contrainte aura
ét€ relachée. (A: aire balayée

par la dislocation.)
T T T
o000 00 0 0000 o000 O O o000 0O
o000 OO 00000 o000 0 O o000 0O
o000 OO 00000 o000 0 O 00000
00000 o0 0000 0000 0 O o0 0000
o000 OGO .00.2. .,0.0. o000 0O
o000 0O o0 0006 o000 0O o000 OO
o0 00O o0 000G 00000 o0 0000
o000 OO o000 0O o000 OGO o000 0O
o000 0O 000000 o0 0000 00000
Figure A-5:  Déformation plastique. La contrainte est suffisante pour désancrer la dislocation. Elle est libre de bou-

ger sur une grande distance et d’engendrer ainsi une déformation permanente du cristal.

aussi importants. Ces mécanismes sont décrits par I’amortissement du matériau et sont en général
liés a la déformation anélastique. La capacité d’amortissement du matériau est proportionnelle a
I’aire balayée par une dislocation soumise a une contrainte (figure A-4). Un matériau tres amor-
tissant présentera des dislocations balayant une grande surface, alors que, dans un matériau peu
amortissant, les dislocations seront trés peu libres.

La connaissance des propriétés amortissantes d’un matériau donné est tout a fait cruciale dans les
industries automobiles ou horlogéres par exemple. Les uns chercheront des matériaux amortis-
sants, de facon a minimiser les vibrations tandis que les autres seront plus intéressés par des maté-
riaux tres peu amortissants, pour réaliser des résonateurs mécaniques entre autres.

1.3 Techniques courantes de mesure des propriétés mécaniques

a) L’essai de traction

Un essai de traction est réalisé€ sur un échantillon en lui imposant une vitesse de déformation cons-
tante, et en mesurant la contrainte nécessaire pour ce faire (figure A-6). Une telle mesure donne
accés au module de Young E de I’échantillon (pente a I’origine de la courbe contrainte-déforma-
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tion), a la limite €lastique G (contrainte au-dela de laquelle la plasticit€é commence), a la contrainte
a la rupture oR (contrainte maximale supportée par 1’échantillon) et a la déformation a la rupture
€g (déformation rémanente apres rupture de I’échantillon).

5 A

S - Figure A-6 :  Courbe de trac-

tion. La vitesse de déformation
/ est imposée et constante. La limi-
! te €lastique G, la contrainte a la

Cal |----- N
el : rupture O et la déformation a la
i rupture € sont définies sur le
; / graphe.
1 ‘I )
eel 8R €

b) L’essai de fluage

Lors d’un essai de fluage, une contrainte constante est imposée a 1’échantillon, et sa déformation
est enregistrée au cours du temps (figure A-7). Le stade stationnaire est défini comme celui ot la

€A

Figure A-7 :  Essai de fluage.
La contrainte est imposée et
constante. Le stade de fluage sta-
tionnaire (entre A et B) est celui
ol la vitesse de déformation est
constante.

vitesse de fluage est constante. En mesurant cette vitesse, a différentes températures, 1I’énergie
d’activation du mécanisme principal responsable de la déformation peut étre obtenue. De méme,
la mesure de la vitesse de fluage stationnaire pour différentes valeurs de la contrainte donne acces
au volume d’activation du mécanisme principal.

c) Autres essais

De nombreux autres essais mécaniques existent, et permettent chacun de mesurer une, ou plu-
sieurs, propriété€s mécaniques. Citons 1’essai de dureté, I’essai de fatigue, I’essai de flexion,... Tous
ces essais ont un défaut majeur: ils sont destructifs. Apres I’expérience, la structure du matériau
testé est différente de la structure initiale, quand 1’échantillon n’a pas ét€ cassé.
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1.4 Mesure dynamique, le spectromeétre mécanique

Le spectrometre mécanique a ét€ mis au point afin de mesurer le module de Young et 1’amortisse-
ment d’un matériau de fagon non-destructive. L’échantillon y est soumis a une contrainte cyclique,
et sa déformation est mesurée. Les contraintes appliquées sont faibles, afin d’&tre certain de ne pas
occasionner de mouvement a grande distance des dislocations.

Le rapport entre la contrainte et la déformation est une mesure du module élastique de 1’échan-
tillon, alors que 1’amortissement sera proportionnel a la tangente du déphasage entre contrainte et
déformation (figure A-8). Le spectrométre mécanique permet de mesurer ces deux quantités en

temps
Figure A-8 : Principe de la mesure dans un spectromeétre mécanique. Une contrainte cyclique est appliquée a
I’échantillon. La déformation de celui-ci ainsi que le déphasage entre contrainte et déformation sont mesurés.

variant la température de I’échantillon, la fréquence d’excitation, ou I’amplitude d’excitation.
L’évolution du module et du déphasage en fonction de ces parametres renseigne sur les mécanis-
mes microscopiques responsables de la déformation anélastique. La connaissance de ces mécanis-
mes est primordiale afin de définir les conditions d’utilisation possibles d’un matériau donné
(température, contrainte).

Le spectrométre mécanique est tout particulierement adapté a 1’étude des mécanismes de relaxa-
tion dans les matériaux !78, En effet, une relaxation est caractérisée dans un spectre mécanique par
un pic de phase prononcé, associ€ a une variation de I’amplitude mesurée. La fréquence a laquelle
le maximum du pic de phase est enregistré est reliée a la température de I’échantillon, dans le cas
d’un mécanisme de relaxation thermiquement activé, par la relation suivante 1%°;

wt=1 (IX.1)

oll T=Tyexp (f aslt) (IX.2)
B

avec E,, I’énergie d’activation du mécanisme responsable de la relaxation, kg la constante de
Boltzmann et T la température. L’ équation (IX.1) présente un grand intérét, puisqu’elle permet de
remplacer une variation de température par une variation de fréquence. En d’autres termes, I’étude
d’une relaxation est possible quelle que soit la température a laquelle elle survient et quelle que soit
la gamme de température couverte par le spectrometre mécanique: il suffit d’adapter la fréquence
d’excitation afin de ramener le pic de phase dans la gamme de températures accessibles.
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2. Liste compléte des appareils utilisés

2.1 Microscopes a Force Atomique

eUniversal, Park Scientific Instruments

» Autoprobe CP, Park Scientific Instruments, téte contact/LFM, Signal Access Module

2.2 Générateurs

*2 HP33120A, Hewlett-Packard, avec option 001 (Phase-lock Assembly)
¢ 1 HP3325A, Hewlett-Packard

2.3 Détecteurs Synchrones

*SR844, Stanford Research Systems
*SR850, Stanford Research Systems

2.4 Filtres
*3 SR560, Stanford Research Systems

2.5 Unité d’acquisition

*HP7500, Hewlett-Packard, avec les modules HP E1353A (16-channel multiplexer) et
HP E1364A (switch)

2.6 Mixer

*TAK-5, Industrial Electronics
*50/97 ZP-10 514, Industrial Electronics

2.7 Thermo-hygrometre

*T870, Dostmann Electronic, avec sortie analogique.
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3. Fonction décrivant le comportement du modéele (chapitre VI)

La fonction qui suit est celle qui est utilisée pour tous les fits des spectres, dans les chapitres VI et
VII. Elle calcule le module de 1a pente du levier, a I’endroit ol le laser se réfléchit. Les coefficients
principaux du modele sont réunis dans un fichier de variables, appelé w. De nombreuses variables
auxiliaires sont introduites en cours de calcul, afin d’obtenir les coefficients A et A, décrivant la
réponse du levier. Ces deux coefficients, complexes, sont ensuite utilisés pour déterminer la pente

de la poutre.

Function poutre_finale(w,f)

Wave w

Variable f

Variable E, alpha, I,11,mtk,rho,a0

Variable alphalr,alphali,alpha2r,alpha2i,alpha3r,alphadr
Variable betalr,betali,beta2r,beta2i,beta3r,betadr
Variable gammalr,gamma2r,gamma3r,gamma4r
Variable deltalr,delta2r,delta3r,deltadr

Variable epsilonlr,epsilonli,epsilon2r,epsilon2i,epsilon3r,epsilondr
Variable Br,Bi,Cr,Ci,Dr,Di,Er,Ei Fr,Fi,Gr,Gi,Hr,Hi
Variable Jr,Ji,Kr,Ki,Lr,Li,Mr,Mi,Nr,Ni,Pr,Pim,Qr,Qi

coefficients du modéle
fréquence

variables accessoires
variables auxiliaires

Variable Alr,Al1,A2r,A2i coefficients Al et A2 de la réponse
E=169¢9 module élastique du levier
alpha=pi/180*w[6] angle en radians

rho=2330 densité du levier

11=0.33 centre de masse de la pointe
mt=5¢-13 masse de la pointe

a0=1e-9 amplitude d’excitation

[=w[7]*w([9]"3/12
k=sqrt(sqrt(3*rho/E)*{*4000*pi/w[9])

moment d’inertie
vecteur d’onde

alphalr=k"2*E*I*(-cos(k*w[111*w[8])+cosh(k*w[11]*w{[8])+w[12VE/N/k"3*(sin(k*w[11]*w[8])+sinh(k*w[11]*w
[81)))+k*w([3]72*(w[0]*sin(alpha)*2+w[10]*cos(alpha)2+mt*4*pir2*fA2*11)*(-sin(k *w[11]*w[8])+sinh(k*w[11]}
*w[8])-w[12VVE/N/k*3*(cos(k*w[1 1]*w[8])-cosh(k*w[111*W[81))+w[3]*(cos(k*w[111*w[8])+cosh(k*w[11]*W[8])
-w[12)/E/V/k"3*(sin(k*w[11}*w[8])-sinh(k*w[11]*w[8])))*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[10]-w[0])

alphali=(-sin(k*w[11]*w{8])+sinh(k*w[1 1]*W[8])-w([12)/E/T/k*3*(cos(k*w[11]*w[8])-cosh(k*w[11]*w[8])))*2*pi
*f*k*(w[1]*sin(alpha) 2+w([2]*cos(alpha)*2)*w([3]"2+w[3]*(cos(k*w[11]*w[8])+cosh(k*w[11]*w[8])-w[12])/E//k
A3*(sin(k*w([11]*w[8])-sinh(k*w[11]*w{8])))*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[2]-w[1])*2*pi*f

betalr=k*2*E*I*(-cos(k*w[11]*w[8])-cosh(k*w[1 1]*w[8]))+k*w[3]*2*(w[0] *sin(alpha)*2+w[10]*cos(alpha) 2+
mt*4*pir2*fA2%1 1) *(-sin(k*w[11]*w[8])-sinh(k*w[11]*w[8D)+w[3]1*(cos(k*w[11]*W[8])-cosh(k*w[11]*w[8]))*si
n(alpha)*cos(alpha)*(w[10]-w[0])
betali=k*w[3]"2*2*pi*f*(w[1]*sin(alpha)*2+w[2]*cos(alpha)"2)*(-sin(k*w[11]*w[8])-sinh(k *w[1 1 ]*w[8]))+w{3]
*2*pi*f*(cos(k*w[11]*w[8])-cosh(k*w[11]*w[8]))*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[2]-w[1])

gammalr=k"2*E*I*(cos(k*(1-w[11])*w[8])-cosh(k*(1-w[11])*W[8&]))
deltalr=k"2*E*T*(sin(k*(1-w[11])*w[8])-sinh(k*(1-w[11])*W[8]))

epsilonlr=-(-w[3]*mt*9.81*sin(alpha)*11-a0*w[12]/2/k*(sin(k*w[1 1]*w[8])+sinh(k*w[11]*w[8])+k*w[3]*2*(w[0

J*sin(alpha)*2+w[10]*cos(alpha)*2+mt*4*pir2*fA2*11)*a0*w[12])/2/E/N/k 3 *(cos(k*w[111*wW[8])-cosh(k*w[11]*w
[81)+wI[3]*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[10]-w[0]) *(sin(k*w[1 1]*W[8])-sinh(k*w[11]*w[8]))*a0*w[12]/2/E/I/k"3)
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epsilonli=-(k*w[3]*2*2*pi*f*(w[1]*sin(alpha)*2+w[2]*cos(alpha)*2)*a0*w[12]/2/E/1/k*3*(cos(k*w[1 1]*w[8])-co
sh(k*w{11]*w[8]))+w[3]*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[2]-w[1])*(sin(k*w[11]*w[8])-sinh(k*w[11]*w[8]))*
a0*w[12]/2/E/N/k3)

alpha2r=k"3*E*I*(sin(k*w[ 1 1]*w[8])+sinh(k*w{[l 1 T*w[8])+w[12)/E/1/k"3*(cos(k*w[11]*w[8])+cosh(k*w[11]*w[
81)))-k*w[3]*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[10]-w[0])*(-sin(k*w[11]*w[8])+sinh(k*w[11]*w[8])-w[12)/E//k*3*(cos(k
*w[111*w[8])-cosh(k*w[11]*W[8])))-(w[0]*cos(alpha)*2+w[10]*sin(alpha)"2-mt*4*pi 2 *f*2)*(cos(k*w[11]*wW[8]
Hcosh(k*w[111*w[8])-w[12)/EN/kA3*(sin(k*w[1 1}*w[8])-sinh(k*w([1 1]*wW[81)))

alpha2i=-2*pi*f*k*w[3]*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[2]-w[1])*(-sin(k*w[11]*w[8])}+sinh(k*w[11]*w[8])-w[12}/E/I/k
A3*(cos(k*w[11]*w[8])-cosh(k*w[11]*w[8])))-2*pi*f*(w[1]*cos(alpha)*2+w[2]*sin(alpha)*2)*(cos(k*w[11]*w[8]
Ycosh(k*w[111#*w[8])-w[ 12)/E//k"3*(sin(k*w[1 11*w[8])-sinh(k*w[11]*w[8])))

beta2r=k 3*E*I*(sin(k*w[11]*w[8])-sinh(k*w[111*w[8]))+k*w[3]*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[ 10]-w[0])*(sin(k*w[
11]*w[8])+sinh(k*w[ 1 1]*w[8]))-(w[0]*cos(alpha)*2+w[ 10]*sin(alpha)"2-mt*4*pir2*fA2)*(cos(k*w[1 1 ]*w[8])-
cosh(k*w[11]#w[8])

beta2i=k*2*pi*f*w[3]*sin(alpha)*cos(alpha)*(w[2]-w[1])*(sin(k*w[ 1 1]*w[8])+sinh(k*w[11]*w[8]))-2*pi*{*(w[1]
*cos(alpha)*2+w([2]*sin(alpha)*2)*(cos(k*w[11]*w[8])-cosh(k*w[11]*W{8]))

gammaZ2r=k"3*E**(sin(k*(1-w[11])*w[8])+sinh(k*(1-w[11])*W[8]))
delta2r=k"3*E*I*(-cos(k*(1-w[11])*w[8])+cosh(k*(1-w[11])*w[8]))

epsilon2r=-(-mt*9.81*cos(alpha)-a0*w[12]/2*(cos(k*w[11]*w[8])+cosh(k*w[1 1]*w[8]))-k*w[3]*sin(alpha)*cos(al
pha)*(w[10]-w[0})*w[12]*a0/2/E/l/k*3*(cos(k*w[11]*w[8])-cosh(k*w[1 1]*wW[8]))-(w[0]*cos(alpha)"2+w[10]*sin(
alpha)"2-mt*4¥pir2*fA2ykw[12]*a0/2/E/I/k"3*(sin(k*w[11]*w[8])-sinh(k*w{[1 1]*w[8])))

epsilon2i=-(-k*w[3]*sin(alpha)*cos(alpha)*2 *pi*f*(w[2]-w[1])*w[12]*a0/2/E/N/k"3*(cos(k*w[11]*w[8])-cosh(k*
w[11]*w[8]))-2*pi*f*(w[1]*cos(alpha)*2+w[2]*sin(alpha)*2)*(sin(k*w[ 1 1]*w[8])-sinh(k*w[11]*W[8]))*
w[12]1*a0/2/E/1/k"3)

alpha3r=cos(k*w[11]*w[8])+cosh(k*w[11]*w[8])-w[12)/E/I/k"3*(sin(k*w[11]*w[8])-sinh(k*w[11]*W[8]))
beta3r=cos(k*w[11]*w[8])-cosh(k*w[11]*w[8])
gamma3r=-cos(k*(1-w[11])*w[8])-cosh(k*(1-w[11])*wW[8])
delta3r=-sin(k*(1-w[11])*w[8])-sinh(k*(1-w[11])*w[8])
epsilon3r=-a0*w[12]/E/1/2/k"3*(sin(k*w[1 1 1*w[8])-sinh(k*w[11]*w[8]))
alphadr=-sin(k*w{11]*w[8])+sinh(k*w[11]*w[8])-w[12)/E/T/k"3*(cos(k*w[11]*W[8])-cosh(k*w[11]*w[8]))
betadr=-sin(k*w[11]*w[8])-sinh(k*w[11]*w[8])
gammadr=-sin(k*(1-w[11])*w[8+sinh(k*(1-w[11])*w[8])
deltadr=cos(k*(1-w[11])*w[8])+cosh(k*(1-w[11])*w[8])
epsilondr=-a0*w{12)/E/1/2/k*3*(cos(k*w[11]*w{8])-cosh(k*w[11]*w[8]))
Mr=epsilon2r*deltalr-delta2r*epsilonlr

Mi=epsilon2i*deltalr-delta2r*epsilonti

Nr=gammaZ2r*deltalr-gammalr*delta2r

Pr=alpha2r*deltalr-delta2r*alphalr

Pim=alpha2i*deltalr-delta2r*alphali

Qr=beta2r*deltalr-delta2r*betalr

Qi=beta2i*deltalr-delta2r*betali

Br=Mr/Nr

Bi=Mi/Nr

Cr=Pr/Nr

Ci=Pim/Nr

Dr=Qr/Nr

Di=Qi/Nr
Jr=epsilon3r*deltalr-delta3r*epsilonlr+Br*(delta3r*gammalr-gamma3r*deltalr)
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Ji=-delta3r*epsilonli+Bi*(delta3r*gammalr-gamma3r*deltalr)
Kr=beta3r*deltalr-delta3r*betal r+Dr*(delta3r*gammalr-gamma3r*deltalr)
Ki=-delta3r*betali+Di*(delta3r*gammalr-gamma3r*deltalr)
Lr=alpha3r*deltalr-delta3r*alphalr+Cr*(delta3r*gammalr-gamma3r*deltalr)
Li=-delta3r*alphali+Ci*(delta3r*gammalr-gamma3r*deltalr)
Er=(Jr*Kr+Ji*Ki)/(Kr"2+Ki’2)

Ei=(Ji*Kr-Jr¥Ki)/(Kr"2+Ki’2)

Fr=(Lr*Kr+Li*Ki)/(Kr*2+Ki’2)

Fi=(Li*Kr-Lr*Ki)/(Kr*2+Ki"2)

Gr=epsilondr-betadr*Er-gamma4r*Br+gammadr* (Dr*Er-Di*Ei)-deltadr/deltalr*(epsilon1r-(betalr*Er-beta li*Ei)-g
ammalr*Br+gammalr*(Dr*Er-Di*Ei))

Gi=-betadr*Ei-gammadr*Bi+gammadr*(Di*Er+Dr*Ei)-deltadr/deltalr*(epsilonli-(betalr*Ei+betali*Er)-gammalr
*Bi+gammalr*(Di*Er+Dr*Ei))

Hr=alphadr-betadr*Fr-gammadr*Cr+gammadr* (Dr*Fr-Di*Fi)-deltadr/deltalr*(alphalr-(betal r*Fr-betali*Fi)-gam
malr*Cr+gammal r*(Dr*Fr-Di*Fi))

Hi=-betadr*Fi-gammadr*Ci+gammadr*(Di*Fr+Dr*Fi)-deltadr/deltalr*(alphali-(betalr*Fi+betali*Fr)-gammalr*C
i+gamma lr*(Di*Fr+Dr*Fi))

Alr=(Gr*Hr+Gi*Hi)/(Hr"2+Hi"*2) partie réelle de Al
Ali=(Gi*Hr-Gr*Hi)/(Hr"2+Hi"2) partie imaginaire de Al
A2r=Er-(Fr*Alr-Fi*Ali) partie réelle de A2
A2i=FEi-(Fr*Ali+Fi*Alr) partie imaginaire de A2
return

k/a0*w[5]*sqrt((A 1r*(-sin(w[4]*k*w[8])+sinh(w[4]*k*w[8])-w[ 12)/E/I/k"3*(cos(w[4]*k *w{[8])-cosh(w[4]*k*W[8]
M+A2r*(-sin(w[4]¥k*w[8])-sinh(w[4] ¥k *w[8]))+w[12])/2/E/U/k 3 *(cos(w[4]*k *w[8])-cosh(w[4] ¥k *w[8])) *a0)"2+
(Ali*(-sin(w[4]*k*w[8])+sinh(w[4] ¥k *w[8])-w[ 1 2)/E/I/k 3*(cos(w[4]*k*w[8])-cosh(w[4]*k*w[8]))
+A21*(-sin(w[4]*k*w[8])-sinh(w[4]*k*W[8]))"2) module de la pente au point el

End

coefficients du modele: wi0]=k,
w[1]=y,
W[2]=Va
W[3]=ltip
wld]=¢
wil5]=facteur de normalisation
w[6]=a
w[7]=a
w([8]=L
w[9]=b
w[10]=k;,
will]=p
w[12]=kp
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