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Introduction générale

Les MicroSystémes ElectroMécaniques (MEMS), apparus a partir des
années 60, ont rapidement été intégrés aux produits électroniques, et sont
maintenant tres largement répandus aussi bien dans des produits commer-
ciaux grand public que dans des systemes dédiés a des applications plus
spécifiques. Parallelement au développement d’actionneurs et de capteurs
physiques MEMS, une dynamique de recherche a aussi émergé a propos de
I’adaptation des technologies MEMS a la détection chimique en vue notam-
ment d’application en bio-chimie. Les technologies MEMS ont suivi le pro-
cessus de réduction des tailles commun a l'ensemble du secteur de la mi-
croélectronique jusqu’a atteindre des dimensions nanométriques (NEMS), et
la limite de détection de ces dispositifs utilisés comme capteurs gravimé-
triques atteint maintenant la masse d’'une molécule unique, voire d’'un seul
proton pour les plus ultimes. Aux échelles des NanoSystemes ElectroMéca-
niques, I'un des principaux défis a relever concerne l'intégration au dispositif
des moyens de transduction électromécanique, c’est-a-dire ’actionnement et
la détection électriques du mouvement mécanique. La transduction diélec-
trique, a été mise en ceuvre pour la premiere fois dans des dispositifs vibrant
en flexion dans un contexte macroscopique en 1989 (Bouwstra et al.), et
réutilisée pour 'actionnement et la détection de structures micrométriques
vibrant en mode extensionnel au cours des années 2000 (Weinstein et al.).

Ces travaux de theése ont pour objectif principal d’étudier la faisabilité
de l'intégration d’un moyen de transduction diélectrique dans des structures
MEMS vibrantes, avec dans un premier temps la réalisation a 1’échelle mi-
crométrique de dispositifs actionnés a I’aide d’une couche mince diélectrique,
dans un second temps la mise en place d’une détection électrique simultanée
a l'actionnement, et enfin la recherche d’améliorations des performances des
dispositifs, notamment a travers la comparaison de structures incorporant
trois matériaux diélectriques différents.



Introduction générale

Le premier chapitre introduit brievement les principes de 'adaptation
des technologies MEMS a la détection d’analytes d’intérét pour la biolo-
gie ou la biochimie. Il décrit en particulier le fonctionnement des capteurs
gravimétriques et les moyens de transduction les plus courants ainsi que la
transduction diélectrique.

Le deuxieme chapitre est consacré a une description théorique de la trans-
duction diélectrique et de la vibration en flexion d’un levier encastré-libre.
Deux approches sont comparées : un modele analytique, et un modele par
éléments finis.

Le troisieme chapitre présente l'intégration de couches minces diélec-
triques a des résonateurs MEMS en fabrication collective. Il décrit les étapes
du procédé technologique ainsi que des caractérisations électriques et méca-
niques effectuées sur les structures pour évaluer leurs caractéristiques et leur
intégrité.

Le quatriéeme et dernier chapitre est dédié aux résultats obtenus, dans un
premier temps lors de 'actionnement diélectrique associé a une détection op-
tique de la vibration de poutres encastrées-libres, et dans un deuxiéme temps,
lors de I'actionnement diélectrique et la détection électrique simultanés de la
résonance des cantilevers.



Chapitre

Contexte : Bio-MEMS et transduction
diélectrique

L’étude de la transduction diélectrique s’inscrit dans le cadre plus large
d’un axe de recherche du laboratoire a l'intersection de la micro-électronique
et de la biologie : 'application des technologies MEMS a la détection biochi-
mique. La réduction des dimensions des capteurs, motivée par 'augmenta-
tion de leurs performances, pousse a explorer la possibilité d’utiliser d’autres
moyens de transduction.
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Chapitre 1. Contexte : Bio-MEMS et transduction diélectrique

1.1 Les Micro-Systemes Electro-Mécaniques

Les micro-systemes électro-mécaniques (MEMS) ont pu émerger dans le
sillage des circuits intégrés en silicium a partir des années 60. En effet, les
nouvelles technologies de structuration associées a leur fabrication collective
(photolithographie, gravure chimique, gravure ionique réactive, dépots de
matériaux en couches, oxydation, implantation ionique) ont permis de créer
des composants de tailles micrométriques (transistors, diodes, etc.). Et alors
que l'intégration de nouvelles fonctions au sein de ces circuits devenait tou-
jours plus importante, elle a amené a la conception de nouveaux composants
faisant intervenir dans leur fonctionnement, non seulement de 1’électronique,
mais aussi de l'optique (leds, photovoltaique) ou encore de la mécanique avec
la fabrication d’éléments mobiles : les micro-systemes électro-mécaniques.

Le capteur de pression et le transistor a grille résonante, respectivement
congus a la fin des années 50 [1] et en 1967 [2] en sont les premiers exemples,
et les recherches dans ce domaine ont donné naissance, a partir des années
80, a une variété de composants largement commercialisés : des actionneurs
(matrices de miroirs, pinces, vannes fluidiques, tétes jet d’encre, etc.), des
composants pour le traitement de l'information (filtres, commutateurs RF,
etc.), et des capteurs physiques (accélérometres, gyroscopes, capteurs de pres-
sion, microphones, etc.)[3].

Actuellement, la diversification des composants MEMS et de leurs appli-
cations continue a un rythme soutenu. Les composants récupérateurs d’éner-
gie [4], oscillateurs de base de temps [5] ou micro-projecteurs pour la té-
lédétection par laser [6] sont quelques exemples témoins de ce dynamisme.
En outre, les recherches visant des applications dans le domaine de la chi-
mie (détection de gaz dangereux [7], suivi environnemental [8], etc.) et de
la bio-détection (suivi de croissance de colonies fongiques [9], détection de
pathogenes [10], diagnostics médicaux [11], etc.) se multiplient [12, 13].

1.2 Les biocapteurs

1.2.1 La mesure en biologie : problématiques et enjeux

Les craintes et problématiques actuelles de sécurité alimentaire, de pollu-
tion des sols et de ’eau, de menaces d’attaques chimiques ou bactériologiques,

4



1.2. Les biocapteurs

et d’augmentation du diabete et des maladies cardiovasculaires amenent mé-
caniquement a une augmentation de la demande de moyens de mesure bio-
logiques a la fois rapides, peu chers, portables, et robustes. Dans le domaine
médical, ceux-ci permettraient notamment d’améliorer la prise en charge des
patients avec des tests dits "point of care', c’est-a-dire des tests diagnostics
médicaux rapides réalisés au plus pres du patient.

Historiquement, les mesures biologiques se faisaient et se font encore ma-
joritairement en laboratoire a 'aide d’outils coiiteux (spectrométrie, spectro-
scopie de masse). Le prélevement des échantillons, leur transport jusqu’au
laboratoire, et leur préparation (concentration, marquage), en plus d’étre
chronophages, nécessitent de bonnes conditions de conservation pour éviter
la contamination ou la dégradation des analytes.

Dans ces conditions, les méthodes alternatives comme les bio-essais et
les bio-capteurs paraissent étre des bons moyens de s’affranchir de ces limi-
tations pour répondre a la demande toujours plus grande d’outils de bio-
détection. Les bio-essais les plus couramment utilisées dans des contextes de
mesures hors laboratoire, sont les tests de dosage du glucose sanguin, et les
tests d'immuno-chromatographie comme les tests de grossesse ou les tests de
diagnostic rapides d’infections parasitaires, virales, ou bactériennes. Ils pré-
sentent les avantages d’étre peu coliteux, rapides, portables, mais donnent le
plus souvent des résultats d’ordre qualitatifs, ou semi-quantitatifs. Le secteur
des bio-capteurs est pour I'instant en plein développement. Leur potentiel ré-
side dans la possibilité de réaliser des mesures rapides et peu cotiteuses, mais
aussi de réaliser de maniére autonome un suivi quantitatif en temps réel et
a distance, intégrant ainsi I’économie de l'internet des objets.

1.2.2 Le développement des capteurs biochimiques

Un capteur biochimique est un systeme qui exploite une réaction ou une
reconnaissance biochimique pour détecter la présence d’une molécule dite
cible, et traduire cette information en signal exploitable. Il rassemble donc
plusieurs fonctions (cf. figure 1.1) :

— l'interaction avec l’espece cible, c’est-a-dire la reconnaissance biolo-

gique;

— la transduction, c’est-a-dire la traduction de cette information chi-

mique en signal exploitable, généralement électrique, mais aussi par-
fois optique;
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Calibration
BIO-CAPTEUR CHIMIQUE :}
L) \
Traitement
Miliew > | T -
fileua Biorécepteur D Transducteur du signal | Signa

analyser exploitable

J

FIGURE 1.1 — Schéma de principe d'un bio-capteur.

— éventuellement une étape de traitement du signal.
Les capteurs biochimiques se différencient des bio-essais par 'immobilisation
de I’élément de reconnaissance sur le transducteur.

La transduction se fait en exploitant les propriétés de la cible ou du
produit de l'interaction avec le capteur. Il existe des transductions fondées
sur les changements de propriétés électriques du capteur lors de la réaction
(changement de conductivité, variation de charge, effet de champs, etc.) [14],
mais aussi des transductions optiques [15], ou mécaniques. Ainsi, un micro-
systéeme mécanique exploite le changement de sa masse, sa raideur, ou des
contraintes mécaniques qui s’exercent sur lui lors de ’adsorption de molécules
cibles a sa surface.

Les especes biologiques ou chimiques cibles, peuvent étre de nature variées
(ions, virus, protéines...) et sous différentes phases (liquides, gaz, tissus...),
ce qui impose des fortes contraintes sur les choix technologiques lors de la
conception de capteurs, donc des développements toujours spécifiques a ’ap-
plication visée.

En plus des contraintes imposées par les especes chimiques a analyser,
la qualité des capteurs est jugée suivant les mémes critéres méthodologiques
que les capteurs physiques : sélectivité, sensibilité, stabilité, fiabilité, rapidité,
précision, résolution, dynamique. La sélectivité, qui n’est généralement pas
un probléme pour les capteurs physiques, devient critique pour les capteurs
chimiques. En effet dans des milieux complexes, comportant de nombreuses
molécules différentes, les réactions non désirées sont probables et peuvent
étre sources de résultats erronés (faux positifs ou faux négatifs).
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1.3. Structure et principe de fonctionnement des capteurs MEMS pour la
biologie

1.3 Structure et principe de fonctionnement
des capteurs MEMS pour la biologie

Les bio-MEMS sont des capteurs biochimiques qui exploitent les carac-
téristiques mécaniques des MEMS pour traduire 'information biochimique
en information mécanique, elle méme convertie en signal exploitable, géné-
ralement de nature électrique. Le plus souvent, ils sont utilisés en tant que
capteurs de masse ajoutée lors de l'interaction avec la cible. Ils sont consti-
tués :

— d’une structure mécanique fine (épaisseur < autres dimensions) : une
poutre ou une membrane, suspendue par une ou plusieurs de ses ex-
trémités, ceci de sorte qu’il suffise d’une force relativement peu im-
portante pour la déformer;

— d’un moyen de transduction électro-mécanique, pour convertir les in-
formations liées a la déformation de la structure en signal électrique;

— d’une fonctionnalisation chimique a sa surface pour la reconnaissance
de I'espece cible.

1.3.1 Modes de fonctionnement

La structure mécanique d’'un MEMS peut étre utilisée selon deux modes

de fonctionnement :

— un mode statique qui exploite ’application de contraintes a la surface
du levier, et dans lequel on récupere un signal directement lié a sa
déformation ;

— un mode dynamique, dans lequel on fait vibrer la structure. Les chan-
gements de propriétés mécaniques (raideur et/ou masse) de la poutre
sont alors traduits par un changement de sa fréquence de résonance,
et éventuellement de la dissipation d’énergie avec une modification du
facteur de qualité.

Mode statique

Les MEMS utilisés en mode de fonctionnement statique sont composés
d’une structure mécanique ayant une couche sensible sur une de ses surfaces
tandis que la face opposée est inerte. Lors de la réaction avec ’espéce cible,
les contraintes au niveau de la couche sensible sont modifiées, et créent un
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Chapitre 1. Contexte : Bio-MEMS et transduction diélectrique

(a) (b)

FIGURE 1.2 — Mode statique : levier dont la surface est fonctionnalisée, (a)
avant et (b) apres interaction avec les molécules cibles.

gradient de contrainte dans ’épaisseur de la structure, en partie relaxé par
la déformation de celle-ci. Pour une poutre encastrée-libre de longueur L,
d’épaisseur e, et couverte d’une couche sensible d’épaisseur ¢, 'amplitude A
de déformation a 'extrémité de la poutre, est alors reliée a la variation de
contrainte dans la couche Ao par I'équation de Stoney [16] :
2
A= —MAO‘ (1.1)
t?DE¢

ott B¢ = E¢/(1 — v¢) est le module biaxial de la couche sensible, avec Eg
son module de Young, et v son coefficient de Poisson. E est son équivalent
pour le matériau de la poutre, et

e eN2 FE /e\% Fqot
D=4+6° 4<_) ~_<_> Lot
64 (1) + + =

Cette déflexion est couramment mesurée de maniére optique [17], ca-
pacitive ou piézorésistive [18, 19]. Mais les faibles valeurs de déflexion, les
difficultés de calibrage de la mesure, et 'importance du bruit de mesure en
statique découragent l'utilisation de cette méthode, au profit du mode de
fonctionnement dynamique.

Mode dynamique

Le mode de fonctionnement dynamique des MEMS se rapproche de ce-
lui des microbalances a quartz, qui exploitent les variations de fréquence de
résonance du matériau massif lors d'un dépot de matiere a leur surface. Le
lien entre la masse ajoutée et le changement de fréquence de résonance d'un
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FIGURE 1.3 — Mode dynamique : réponse en fréquence de I'amplitude de la
vibration d'un levier au voisinage de sa résonance avant et apres interaction
avec les molécules cibles, c’est-a-dire ajout de masse.

cristal de quartz a été mis en évidence en 1959 [20]. Dans le cas des MEMS
vibrants, mesurer 'amplitude du mouvement lors du balayage en fréquence
de l'excitation du cantilever permet de faire apparaitre un pic de résonance.
La fréquence au maximum du pic dépend de la masse et de la raideur de
la structure. L’ajout de molécules cibles a la surface de cette derniere en-
traine donc un décalage en fréquence du pic, comme illustré sur la figure 1.3.
Les premieres utilisations de cantilevers vibrants pour la détection de masse
remontent aux années 80 [21].

En plus du décalage en fréquence, il peut aussi y avoir une modification
de la dissipation, c¢’est-a-dire du rapport entre 1’énergie dissipée pendant un
cycle d’oscillation et 1’énergie totale emmagasinée, lorsque le résonateur est
excité harmoniquement a sa fréquence de résonance. Pour tenir compte de la
dissipation dans les modeles, on utilise généralement le facteur de qualité @),
défini comme l'inverse de la dissipation :

Energie emmagasinée (1.2)

Q =2r

Energie dissipée

Expérimentalement, on l'estime en mesurant la largeur Af a mi-hauteur
(-3 dB) du pic de résonance en puissance :

_ fres
Q=% (1.3)
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FIGURE 1.4 — Ecart type typique de la variance d’Allan de la fréquence de
résonance en fonction du temps d’intégration.

La fréquence de résonance de la poutre, f..s, calculée au paragraphe 2.2,
s’exprime en fonction de sa masse effective M.y (dépendante du mode de
vibration) de la fagon suivante :

1 Keff

— 1.4
2 Meff ( )

fres -

avec K.s¢ la raideur effective du cantilever. Donc au premier mode de réso-
nance en flexion, avec un dépot uniforme sur la surface et pour des petites
variations de masse, en notant M, la masse du cantilever, la sensibilité S du
capteur, peut s’écrire :

_ 5f’f‘€$ _ 1 6.](.7‘68 ~ fres

) == ~—
(SMO 4 5Meff 8Meff

(1.5)

Plus généralement, la relation entre variation de masse effective et masse
ajoutée, dépend du type de dépdt (ponctuel ou uniforme sur la surface).
Pour localiser et déterminer la masse ajoutée, on peut suivre le décalage en
fréquence de plusieurs modes de résonance [22, 23].

On peut avoir acces a la résolution R du capteur, c’est-a-dire la plus
petite variation de masse mesurable, par un calcul de variance d’Allan de
la fréquence de résonance, comme présenté sur la figure 1.4. La variance
d’Allan de la fréquence de résonance représente sa fluctuation durant le temps
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1.3. Structure et principe de fonctionnement des capteurs MEMS pour la
biologie

d’intégration de la mesure. Pour N mesures successives de la fréquence, notées
fres;, effectuées a des intervalles de temps 7, elle s’écrit :

1 Nl 2
or. (T) = | =——— resii — fres: 1.6
fres( ) 2<N_ 1) ; (f i+1 f 1) ( )
30...(7) est alors la plus petite variation de fréquence détectable entre deux
mesures de durée 7, séparées par un intervalle de temps 7 avec une probabilité
d’erreur inférieure a 0.4%. La variation de masse correspondant a la résolution
de mesure en masse est donc :
3o¢. (T 2dM_ ¢ror (T
R = 394e(T) _ £ s (T) (L.7)
‘S| fT@S

Dans le régime limité par le bruit blanc ajouté, cette valeur peut aussi étre
estimée en fonction de la sensibilité, du facteur de qualité @) de la vibration,
et du rapport signal sur bruit SNR de la mesure [24] :

1 V2 1

= B0 R (1.8)

Réduire les dimensions du levier conduit a augmenter sa fréquence de ré-
sonance, tout en diminuant la masse. On peut donc déduire des expressions
(1.5) et (1.7) que les réductions de tailles des MEMS vers les NEMS permet-
traient d’améliorer sensibilité et résolution de ce type de capteur a condition
de maintenir le rapport signal sur bruit. En revanche, la probabilité d’inter-
action entre la molécule cible et le capteur diminue avec la réduction de la
surface de réaction. Le temps de réponse augmente donc d’autant. Il y a alors
un compromis a trouver entre ces dépendances antagonistes pour optimiser
les performances du capteur en fonction de 'application.

1.3.2 Différents moyens de transduction électroméca-
niques

Les systémes de détection de masse portent une information mécanique
qui dans la plupart des cas, pour étre exploitable, doit étre convertie en un
signal électrique. Dans le cas du mode de fonctionnement dynamique des
MEMS, la réciproque est aussi nécessaire : il faut pouvoir convertir de 1’éner-
gie électrique en énergie mécanique pour assurer 'actionnement des struc-
tures et leur mise en vibration. Il existe une grande variété de techniques de
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Chapitre 1. Contexte : Bio-MEMS et transduction diélectrique

transduction électromécanique, exploitant diverses propriétés physiques des
matériaux, comme par exemple les transductions piézoélectrique, piézoré-
sistive, thermo-élastique [25], magnétostatique [26], capacitive, ou flexoélec-
trique [27]. La transduction optomécanique, méme si elle n’est pas un mode de
transduction électromécanique direct connait un développement important
ces dernieres années, elle est utilisée en association avec une transduction
opto-électrique, grace a une photodiode [28].

Ces différents moyens de transduction peuvent étre classés suivant plu-
sieurs criteres, en particulier I'intégrabilité du moyen de transduction sur la
structure, et la réciprocité de la méthode, c¢’est-a-dire la possibilité ou non de
I'utiliser a la fois comme moyen d’actionnement et de détection. Les méthodes
de transduction sont aussi comparées en fonction de leurs efficacités : le rap-
port entre la force générée et la tension appliquée (en newton par volt) pour
I’actionnement, ou celui entre la charge électrique générée et le déplacement
(en coulomb par metre) pour la détection.

On présentera ici les principes de fonctionnement des moyens de trans-
duction les plus courants, a savoir les transductions piézoélectrique, piezo-
résistive, et électrostatique, ainsi que la transduction diélectrique, a laquelle
est consacrée cette these.

Détection piézorésistive

Au sein des cristaux conducteurs, ou semi-conducteurs, les déformations
de la maille cristalline engendrent des modifications des bandes d’énergie, et
donc de la conductivité. Le couplage entre contraintes appliquées au cristal
o et variations relatives de résistivité 1/py - Ap a été décrit par le tenseur de
piézorésistivité IT en 1954 [29] :

1
—-Ap=1Ilo (1.9)
Po
po est la résistivité du matériau, supposée isotrope, lorsque aucune contrainte
ne lui est appliquée.

En plus des changements de propriétés électriques, les contraintes appli-
quées sur le cristal modifient aussi sa géométrie en fonction de son élasticité.
Pour en tenir compte dans les variations de résistance, on peut aussi ex-
primer ces dernieres en fonction des déformations via les facteurs de jauge
(grandeurs sans unité). L'effet piézorésistif est plus important dans les ma-
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1.3. Structure et principe de fonctionnement des capteurs MEMS pour la
biologie

FI1GURE 1.5 — Exemple d'implémentation de la détection piézorésistive com-
binée & un actionnement électromagnétique [33]. Les composants piézorésis-
tifs sont placés a proximité de I'ancrage, la ou les contraintes sont les plus
importantes.

tériaux semi-conducteurs que dans les métaux, et devient prépondérant par
rapport a la contribution géométrique dans le changement de résistance. On
utilise donc couramment des semi-conducteurs dopés pour la détection piézo-
résistive. Cependant, a hautes fréquences, le bruit généré par les résistances
élevées amenent a avoir recours a des métaux, ou bien a une technique de
mixage de fréquences analogue a celle présentée paragraphe 4.4.

Pour la détection de vibration de cantilevers MEMS, 1’élément piézoré-
sistif est placé proche de I'ancrage, la ou les contraintes sont les plus impor-
tantes. Le montage peut aussi comporter un pont de Wheatstone pour faire
une détection en tension et supprimer les effets de mode commun.

Les premiers capteurs de pression piézorésistifs commerciaux sont apparus
a partir de 1960, peu apres la découverte de la piézorésistivité dans le silicium
et le germanium [30]. Actuellement, les utilisations les plus fréquentes de
matériaux piézorésistifs pour la détection de cantilevers MEMS en mode
statique sont pour les capteurs de force ou de déplacement, notamment pour
les pointes de microscope a force atomique (AFM) [31].

En mode dynamique, la détection piézorésistive est souvent associée a
l'actionnement thermique pour des applications en détection de masse [32].
Un exemple de dispositif utilisant un actionnement électromagnétique et une
détection piézo-résistive est représenté figure 1.5.
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Chapitre 1. Contexte : Bio-MEMS et transduction diélectrique

FIGURE 1.6 — (a) Principe de l'actionnement piézoélectrique : une couche
de matériau piézoélectrique est prise en sandwich entre deux électrodes a la
surface de la poutre. (b) Exemple de dispositif actionné avec un matériau
piézoélectrique [34].

Transduction piézoélectrique

La plupart des matériaux cristallins ayant une structure non centrosy-
métrique se polarisent sous l'effet d’'une contrainte. L’effet piézoélectrique
direct est indissociable de 'effet piézoélectrique inverse : lorsque ces mémes
matériaux sont soumis a un champs électrique, ils se déforment. Ce couplage
entre comportements électrique et mécanique peut étre décrit par la relation
élasto-piézoélectrique qui lie les tenseurs de contrainte mécanique o et dépla-
cement électrique D aux tenseurs de déformation mécanique S et de champs
électrique E :

_ T
{ o=cS —e'F (1.10)

D=eS+¢eF

Les propriétés des matériaux sont alors décrites par le tenseur d’élasticité
c, le tenseur de piézoélectricité e, le tenseur de piézoélectricité inverse e’

transposée du précédent, et le tenseur de permittivité e.

On considere une couche piézoélectrique a la surface d’un cantilever de
longueur L, de largeur w, et d’épaisseur g, comme présenté sur la figure 1.6(a)
. Dans cette configuration, pour I'actionnement, ’application d’une tension
électrique transverse a la couche engendre une déformation dans le plan, qui
se traduit par la flexion du cantilever. Inversement, les déformations de la
structure créent une polarisation électrique exploitable lors de la détection.
On fait alors une série d’hypotheéses mécaniques et électriques sur le maté-
riau : la couche est orthotrope et isotrope dans le plan (z,y), les déformations
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1.3. Structure et principe de fonctionnement des capteurs MEMS pour la
biologie

de cisaillement transverse sont négligeables, ainsi que les contraintes suivant
y et z, et le champs électrique est uniforme dans la couche et orienté suivant
z. On peut alors réduire la relation tensorielle (1.10) & un systéme a deux
équations :

(1.11)

o =Y5 — es1 b3
D3 = 63151 + €E3

avec o1, Dy, 51, e31, E3, les composantes des tenseurs o, D, S, e et E en
notation de Voigt (les indices 1,2 et 3 correspondent respectivement aux
directions x, y, et z), Y le module de Young de la couche dans la direction z,
et € sa constante diélectrique relative du matériau suivant la direction z.

Cette notation met en évidence le fait que les propriétés piézoélectriques
exploitées ici sont représentées uniquement par le coefficient ez, et 'efficacité
d’actionnement, ,,, d'un tel dispositif utilisé sur le premier mode dynamique
d’une poutre encastrée-libre s’écrit [35] :

w
Xp = —0.68 2% ¢y, (1.12)

L
Pour un dispositif utilisant du nitrure d’aluminium aux échelles des MEMS
(9 = 700 nm, w = 40 um, L = 90 um), cette efficacité atteint 170 nN/V [36].

Transduction capacitive

Les structures mettant en ceuvre la transduction électrostatique sont for-
mées d'un élément conducteur mobile en regard d’une électrode fixe. La mise
sous tension de la capacité ainsi formée engendre 'apparition de charges op-
posées sur les électrodes, et donc la création de forces d’attraction électrosta-
tique entre ses armatures. Ce sont ces forces qui permettent 1’actionnement
du MEMS.

Considérons un cantilever de longueur L, et de largeur w, séparé d’une
électrode solidaire du substrat par la distance G. La tension V' est appliquée
entre le cantilever et I’électrode fixe (Figure 1.7(a)). En considérant des petits
déplacements, la force F' exercée par 1’électrode fixe sur le cantilever s’écrit :

B eLwV?

F
2G?

(1.13)

avec ¢, la permittivité diélectrique du milieu séparant les deux électrodes
(vide). La projection de cette force sur le premier mode de résonance donne
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FIGURE 1.7 — (a) Principe de la transduction capacitive. (b) Résonateur
MEMS exploitant 'actionnement électrostatique et la détection capacitive
[37].

une force dite effective, qui participe a 'actionnement. L’efficacité d’action-
nement s’exprime alors de la fagon suivante :

eLwV

xs = 0.39 oz

(1.14)

L’efficacité est donc fortement dépendante de G.

Pour un systeme sous vide de dimensions L = 90 um, w = 40 pum, et
G = 2 um actionné avec V = 2V, cette efficacité s’éleve donc a 12.4 nN/V.

Pour la détection, on exploite les variations de capacité engendrées par les
déformations du dispositif. En effet, lorsque celui-ci est polarisé, la modifica-
tion de la distance entre les deux armature entraine une variation de charge
de la capacité, c’est a dire un courant induit, dit motionnel, qui, en mode
dynamique, peut étre mesuré a la fréquence de vibration du cantilever. L’ef-
ficacité de détection peut alors étre définie comme la charge déplacée divisée
par le déplacement mécanique (en coulomb par metre). Elle est théorique-
ment égale a l'efficacité d’actionnement. Mais la réduction des dimensions
du dispositif, entraine la réduction du courant motionnel. Le signal utile se
trouve alors noyé dans une composante de signal due au couplage capacitif
parasite a la fréquence de travail.

La transduction capacitive présente les avantages d’étre réciproque (ac-
tionnement et détection simultanés) et facile & mettre en ceuvre par les
moyens de fabrication classiques de la micro-électronique sur silicium. Toute-
fois, la réduction des dimensions des dispositifs est défavorable a la détection
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biologie

FI1GURE 1.8 — Principe de 'actionnement diélectrique : une couche de maté-
riau diélectrique est prise en sandwich entre deux électrodes a la surface de
la poutre.

de charges, et la réduction du gap, tres favorable a 'augmentation de 'effi-
cacité, augmente le risque de défaillances par collage de la partie mobile sur
I'électrode fixe lors de la fabrication ou du fonctionnement [38].

Potentiel de la transduction diélectrique

Le principal inconvénient de la méthode capacitive étant le compromis
a trouver entre efficacité de transduction et risque de collage du cantilever
sur le substrat, Bouwstra et al. proposa la transduction diélectrique comme
alternative [39]. Ce mode de transduction consiste a utiliser les forces électro-
statiques directement au sein d’une structure unimorphe semblable a celles
des dispositifs exploitant la transduction piézoélectrique.

Dans le cas d’une poutre en flexion, 'actionnement est assuré par une
couche isolante prise en sandwich entre deux électrodes a la surface du canti-
lever, comme présenté sur la figure 1.8. Comme pour le cas de I’actionnement
électrostatique, la polarisation de la capacité ainsi formée, induit la charge
des armatures et I’apparition de forces électrostatiques attractives entre ces
dernieres. Mais ici, 'attraction des armatures engendre une contrainte nor-
male sur le film et ce sont ses propriétés d’élasticité qui interviennent pour
convertir la contrainte normale en une déformation dans le plan de la couche,
et ainsi provoquer la flexion de la structure.

L’efficacité de transduction d’un tel dispositif actionné par la superposi-
tion d’une tension alternative a une tension continue Vpc sera calculée dans
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Chapitre 1. Contexte : Bio-MEMS et transduction diélectrique

le chapitre suivant. Elle s’exprime de la fagon suivante :

gw v
th—l/d

Xd = 0.68 80€d|VD(j| (1.15)

avec Uy, €4 et t respectivement le coefficient de Poisson, la constante di-
électrique relative de la couche, et son épaisseur. e, w, et L représentent
respectivement 1’épaisseur du cantilever, sa largeur, et sa longueur, et ¢ la
permittivité diélectrique du vide. Pour un systeme de dimensions L = 90 pum,
w = 40 um, et ¢ = 700 nm actionné avec une couche de nitrure de sili-
cium d’épaisseur h = 30 nm sous Vpoc = 2V, cette efficacité s’éleve donc a
0.45 nN/V.

La détection quant a elle, est de type capacitif : les déformations de
la structure entrainent une variation de la capacité, et donc, lorsqu’elle est
polarisée, ’apparition d’'un courant motionnel. L’efficacité de détection est
théoriquement égale a l'efficacité d’actionnement.

La dépendance de lefficacité en €/t, montre que cette technique pourrait
étre optimisée par 1'utilisation de couches minces de matériaux diélectriques
a haute permittivité (high-K). Ceux-ci sont maintenant disponibles grace aux
technologies de dépdt de couches minces atomiques (ALD) disponibles en la-
boratoire et dans I'industrie, et compatibles avec les technologies sur silicium
de micro-électronique classique (MOS). Cette technique pourrait donc étre
avantageusement utilisée pour des capteurs NEMS.

Le tableau 1.1 et la figure 1.9 résument les propriétés, et spécificités des
méthodes de transduction précédemment présentées.

1.3.3 Application a la détection de masse :
fonctionnalisation bio-chimique

Nous avons vu précédemment qu'un biocapteur MEMS fonctionne gréace
a la modification de masse ou de raideur de sa structure suite a I’absorption
ou l'adsorption de 'espece cible a sa surface. Pour pourvoir fixer la cible, il
est nécessaire de fonctionnaliser le capteur, c¢’est-a-dire de le recouvrir d’un
agent de bio-reconnaissance chimique. C’est la fonctionnalisation qui assure
la sélectivité du capteur, mais elle a aussi une forte influence sur ses autres
criteres de qualité. Par exemple, la vitesse de réaction chimique est un facteur
limitant pour le temps de réponse du capteur.
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Chapitre 1. Contexte : Bio-MEMS et transduction diélectrique
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F1GURE 1.9 — Comparatif des efficacités des moyens de transduction diélec-
trique, piézoélectrique, et capacitif pour des dimensions de cantilever données

[40].
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1.4. Cadre de la these

La reconnaissance chimique se fait généralement grace a des especes d’ori-
gine biologique, complémentaires de la cible. Ainsi, les affinités entre anti-
corps et antigenes sont couramment exploitées pour la détection de cellules
[41] ou biomarqueurs protéiques [42], alors que des acides nucléiques sont
utilisés pour la détection de virus [43] ou d’acide nucléique [44]. On retrouve
aussi parmi les méthodes de reconnaissance l'utilisation d’autres protéines
que les anticorps, de phages [45], ou encore de macromolécules de syntheses,
en particulier, des polymeéres a empreintes moléculaires (MIP) qui combinent
a la fois une reconnaissance chimique et géométrique [46].

On présente généralement le greffage du bio-récepteur a la surface du
MEMS comme la réalisation de trois étapes : la préparation de la surface pour
favoriser les interactions avec le bio-récepteur, I'immobilisation des especes
de reconnaissance, et la passivation des surfaces réactives restantes.

La principale difficulté liée a la fonctionnalisation concerne la compati-
bilité entre la formation de motifs localisés de molécules biologiques et les
procédés de micro-fabrication classiques. Elle implique que 1'étape de fonc-
tionnalisation soit réalisée apres la libération des structures suspendues, et
donc fragiles.

1.4 Cadre de la these

Les travaux prometteurs de Bouwstra et al. [39], datant de 1989 et met-
tant en ceuvre la transduction diélectrique avec du nitrure de silicium, étaient
limités par les possibilités technologiques de 1’époque. Ces travaux démon-
traient séparément l'actionnement et la détection diélectriques de poutres
vibrantes en flexion, a 1’échelle millimétrique. L’amélioration des techniques
de fabrication a ensuite permis de réutiliser le concept de transduction di-

électrique pour des structures de tailles micrométriques vibrant longitudina-
lement [47, 48].

L’objectif de cette these, réalisée au sein du Laboratoire d’analyse et d’ar-
chitecture des systémes (LAAS) sous la direction de Bernard Legrand, était
dans un premier temps de démonter la possibilité d’utiliser la transduction
diélectrique pour 'actionnement et la détection électriques simultanés d’une
structure vibrant en flexion, a I’échelle micrométrique. Et dans un deuxieme
temps, d’intégrer des matériaux a haute permittivité dans ces micro-systemes
afin d’améliorer leurs performances pour une utilisation en tant que capteurs

21



Chapitre 1. Contexte : Bio-MEMS et transduction diélectrique

gravimétrique pour la biologie.

Apres une description analytique de la vibration d’une poutre encastrée-
libre, réalisée a I’aide des travaux d’Olivier Thomas, chercheur au Laboratoire
des Sciences de I'Information et des Systemes (LSIS) a Lille, la fabrication,
dont une étape réalisée avec la collaboration de I'Institut d’Electronique de
Microélectronique et de Nanotechnologie (IEMN) de Lille, et la caractérisa-
tion de dispositifs MEMS a transduction diélectrique sera présentée dans les
chapitres suivants.
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Chapitre

Modélisation de la poutre
encastrée-libre en actionnement et
détection diélectrique

Pour estimer les ordres de grandeur des parametres caractéristiques et
connaitre les performances théoriques auxquelles on peut s’attendre dans le
cas d'une transduction diélectrique, deux approches ont été utilisées : un
modele analytique, et un modele par éléments finis.
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Chapitre 2. Modélisation d'une poutre en transduction diélectrique
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FIGURE 2.1 — Représentation schématique du systéeme de coordonnées, de la
géométrie de la poutre, et de la position de axe neutre (confondu avec I’axe
X).

2.1 Description du systeme

On étudie ici 'actionnement et la détection des vibrations d’une poutre
encastrée-libre en silicium actionnée en flexion par une couche diélectrique
placée sur I'une de ses faces. La figure 2.1 représente schématiquement la
géométrie du cantilever. On considere les contacts électriques sans épaisseur.
L’épaisseur de la couche diélectrique est faible devant celle du silicium, de
telle maniere qu’on considere la fibre neutre comme étant au milieu de 1’élé-
ment en silicium. Les déplacements et la dépendance des variables suivant y
sont négligés. La couche diélectrique et le cantilever en silicium sont traités
comme des solides élastiques linéaires isotropes idéaux. Enfin, toute section
normale a I’axe neutre reste plane et perpendiculaire a cet axe au cours de
la déformation.

La figure 2.2 présente la poutre en flexion. On note P un point de coor-
données (z,y, z), et u(x,t) et v(x,t) les composantes du déplacement de la
projection de P sur I’axe neutre, respectivement suivant x et z. Le déplace-
ment de P a un instant ¢ est donné par :

U(z,y,z,t) = (u(m,t) — z?i(m,t)) X+ v(z,t)z (2.1)
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2.2. Etude de l'actionnement

FIGURE 2.2 — Flexion de la poutre. u représente le déplacement longitudi-
nal du point de I’axe neutre appartenant a la méme section que P, v, son
déplacement transversal.

2.2 Etude de ’actionnement

Pression électrostatique

Une tension V' est appliquée sur les faces opposées de la couche mince di-
électrique. On considere la durée caractéristique des phénomenes électriques
comme négligeable devant la durée caractéristique des phénomeénes méca-
niques. On étudie donc ici les effets d’'un champ électrostatique supposé
constant dans toute la couche diélectrique. Cette derniére est considérée
comme purement isolante : sans charges électriques libres. De plus, les dimen-
sions latérales des armatures sont grandes devant I'épaisseur du diélectrique,
donc le champ électrique dans le condensateur, noté g , est supposé uniforme
et parallele a la direction z.

De 'accumulation des charges opposées, résulte une force électrostatique
attractive F, entre les armatures, égale au produit de la charge de 1’électrode
considérée, Q, par le champ électrique généré par 'autre plaque :

(2.2)
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En négligeant les déformations de la couche, le champ électrique s’écrit :

V
E=—
h

(2.3)
et la charge du condensateur :
Q = epeqwlL€ (2.4)

€0, €4, sont respectivement la permittivité diélectrique du vide, et la permit-
tivité diélectrique relative du matériau de la couche.

On en déduit la norme de la force électrostatique :

€0&d 2
F.=—wL 2.
e = W V (2.5)

On peut alors définir la pression électrostatique appliquée au diélectrique
comme :

Fe  eocay s
P = = vV 2.6
wL  2h? (2:6)
Avec une couche de nitrure de silicium (g4 = 7.4) de 20 nm d’épais-

seur, soumise a une tension de 3 V, cette pression électrostatique s’éleve a
7.4-10° Pa, c’est & dire I’équivalent de 7.4 atmosphéres ou bars.

Loi de Hooke

Les propriétés d’élasticité du diélectrique provoquent une déformation
dans le plan de la couche en réponse a la pression électrostatique qui s’exerce
sur celle-ci. La loi de Hooke permet de quantifier cet effet. En notant respec-
tivement S, s, et T, les tenseurs de déformation, d’élasticité, et de contrainte,
on peut appliquer la loi de Hooke a un élément de la poutre : S = sT.

On utilise ici les notations de Voigt, c¢’est-a-dire que le tenseur des défor-
mations de taille 3 x 3 en notation tensorielle devient une matrice de taille
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2.2. Etude de l'actionnement

6 x1:
S1 =51
Sy =5
Si Sz Si3 52 _ 522
S = 521 522 523 — S = 3 33
S S S S4 - 2523 = 2532 (2 7)
31 32 33 55 — 2813 _ 2531 .
Se = 2512 = 259
Notation tensorielle Notation de Voigt
De la méme maniere, le tenseur des contraintes devient :
01 =011
02 = 022
011 012 013 On — O
T = 091 099 093 — T = 0_3 0_33 o
4 = 023 = 032
031 039 O 2.8
31 032 033 05 = Oys = Oy (2.8)
06 = 012 = 021
Notation tensorielle Notation de Voigt

La figure 2.3 représente un élément de volume et les composantes du tenseur
de contrainte qui lui sont appliquées en notations tensorielle et en notation
de Voigt.

L’hypothése des matériaux isotropes permet de réduire le tenseur d’élas-
ticité a la forme :

ThF 0

s = OE OE g 2(1;@ 0 0 (2.9)
o o0 o o 2o
o 0 0 0 0 A

avec v le coefficient de Poisson, et £ le module de Young du matériau consi-
déré.
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z z
G633 G3
G623 G4
01;/—’ 0;/
G632 (7
G31 (ep)] G5 G2
O12 = Go -
021 O6
O11 y Gl
Y y
X X

(a) (b)
FIGURE 2.3 — Elément de volume de la poutre, sur lequel s’appliquent les

composantes du tenseur de contraintes (a) en notation tensorielle et (b) en
notation de Voigt.

La loi de Hooke s’écrit alors sous la forme du systeme d’équations suivant :

S1 = ;(01 — voy — V03) (2.10)
Sy = ]_{7(—1/01 + 09 — vO3) (2.11)
S = é(—yal — voy + 03) (2.12)
Sy = 2(1 +v)oy
Sy = ;(1 +v)os
Sg = ]25(1 +v)og

On néglige tous les déplacements selon 1'axe y, donc les déformations
sont nulles : Sy = 0. On peut donc déduire des équations (2.10) et (2.11) la
relation :

E v
01 :msl—i— 1_]/0'3 (213)

En utilisant (2.1), on peut écrire I'allongement d’un élément de volume
dans la direction x, c’est-a-dire S, comme la dérivée du déplacement dans
cette direction, par rapport a x :

ou 0%v

N o

(2.14)
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A A

z -
e
y o1

— )dM: zo4dS

FIGURE 2.4 — Section de poutre, et moment en flexion induit par o; autour

de 'axe A.

Dans le diélectrique, les contraintes suivant z sont provoquées par la
pression électrostatique (o3 = —P.). Donc, avec (2.14), 'expression (2.13)
devient :

o) = P, Dans le diélectrique (2.15)

Ey <8u 821))_ Vg

11—y, %_Zﬁﬁ 11—y
Eg; 0 0?
oy = 1_75;&2 (62 — Z@;;) Dans le silicium  (2.16)

Expression du moment en flexion agissant sur la poutre

On considere une section S du cantilever. Le moment en flexion autour
de I'axe A parallele & y qui passe par le point d’intersection de ’axe neutre
avec S (cf. figure 2.4) est défini comme :

M:/zaldS (2.17)
S

Avec 01 indépendant de y, et ’axe neutre centré sur le silicium, en utilisant
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les expressions (2.15) et (2.16), M s’écrit :

E h+e/2 0 02 h+e/2
M = 7(1/ z(u—zv>dz—dePe/ zdz
e 1—uyy e/2 (

wl—Vd2 /2

. +e/2 2
—i—wESl/ z(w—zm>dz

1-— VSZ'2 —e/2

2.18)

En intégrant, et en négligeant les déformations longitudinales de la poutre,
la contribution de ’allongement de la couche par rapport a celle de I'allon-
gement de 1’élément en silicium, et le terme du second ordre en h dans la
contribution de la pression électrostatique, il vient :

0%
M=—-A——-B 2.19
0x? ( )
avec
wed  FEg;
= 2.20
12102 (2:20)
h
g we va 3 (2.21)
21— Vq

Equation du mouvement

Sur la section de poutre de longueur dz présentée figure 2.5, en négligeant
les forces et 'inertie longitudinales, I'inertie de rotation de la poutre, et la
répartition linéique de moments, les équations d’équilibre se rapportant aux
efforts transversaux et aux moments longitudinaux peuvent s’écrire :

2
T+ q(x)dz + (T +dT") = pgiwe dxgtg (2.22)
d d
—M — Q(;)dx? + (M +dM) — (T + dT)g — 7“’ =0 (2.23)

avec
— ps; la masse volumique du silicium ;
— M, et M + dM les moments en flexion en x et x + dz;
— T, et T + dT les efforts transversaux en x et x + dx ;
— q(z), une répartition linéique d’efforts transversaux ;
— et la relation suivante :

36



2.2. Etude de l'actionnement

Z
w M+dM
A
Tq(s) T+dT
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Y T X
v
"
dx
B S

FIGURE 2.5 — Section de poutre d’épaisseur dx sur laquelle s’exercent efforts
transversaux et moments.

z+dx
ds — q(x) / s ds
g (2.24)

z+dx

/:p+d$ q(s)(x + dx — s)ds = (x + dz)q(zx) /x

q(z)dz?

N —

On peut négliger les termes du second degré. On obtient alors 1’équation
de mouvement suivante :
0?M 0%

o —q(z) + PSIWE Sy (2.25)

Conditions aux limites

On considere que le terme du moment décrivant I’actionnement est constant
(égal & B) sur la longueur de la couche diélectrique, et qu’il s’annule en x = L.
En notant H(z) la fonction de Heavyside, M (2.19) devient :

Mm=-aZl g [1—H(z — L)] (2.26)
=-A— — — H(x — .
Ox?

avec la fonction de Heavyside définie de la maniére suivante :

=
=
I

0 En z <0 (2.27)
1

{ H(z) = Enz >0 (2.28)
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La dérivée de la fonction de Heavyside est la fonction de Dirac §(x). En
injectant 'expression du moment (2.26) a ’équation du mouvement(2.25),
celle-ci devient :

v 0 0*v

—A@ + B%é(x —L)=—q(x) + PSIWE 5 (2.29)

Et les conditions aux limites associées pour la poutre encastrée-libre sont
les suivantes :

v=>0 Enz=0 (2.30)
B)
8—” =0 Enz =0 (2.31)
X
2
gz =0 Enxz =L (2.32)
X
83
TZ ~0 Enz=L (2.33)
X

Modes propres

Les modes de vibration propres sont solutions de la partie homogene de
I'équation du mouvement (2.29) :
oM 0%

La méthode de séparation des variables permet de résoudre 1’équation
différentielle. Les fonctions de la forme v;(x,t) = a;®;(x)cos(w;t + ;) sont
solutions. En les injectant dans I’équation on obtient alors :

a4¢i($) _ Psiwe 4

On en déduit alors que ®;(z) est de la forme :

O, (z) = A; cosh(N\x) + B; sinh(\x) + C; cos(\x) + D;sin(Nz)  (2.36)

9 PsiWe
2 o] 2.
Ai ; (2.37)

avec
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2.2. Etude de l'actionnement

Les conditions aux limites et le choix de poser A; = 1 permettent d’écrire
les déformées modales de la poutre ®;(x) :

cos\;L + cosh ;L , . .
d;(x) = A& — cosh\;x — — _ Aix — sinh);
(x) = |cos\x — cosh\;x P A Smh)\iL(Sm xr — sinh\;x)
(2.38)
Les w; en sont les pulsations propres associées.
A

psiwe

Donc les fréquences propres de vibration de la poutre sont de la forme :

e’ Esi
res|; = 2.40
recl Am \/3P5i(1 — Vsi®) ( )

Les A\;L sont des valeurs discretes imposées par les conditions aux limites
dont les quatre premieres sont \L = 1.8751, Ao L = 4.6941, \3L = 7.8548,
AL = 10.996. Les quatre premieres déformées modales correspondantes sont
représentées figure 2.6. Et les modes (®;,w;) sont orthogonaux c’est-a-dire
que :

L
0
avec 0;; le symbole de Kronecker :

Fonction de transfert

Avec les p;(t) les composantes harmoniques de v, on peut écrire v(z, )
sur la base des modes propres :

v(z,t) = ap®p(x)pe(t) (2.42)
k:

En injectant (2.42) dans (2.29), avec ¢;(z) = —pgiew%% I'amortissement
mécanique modal du ° mode (Q; étant le facteur de qualité du i® mode, défini
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2
—— 2,1 =1,8751
AL = 4,6941
1] | 2,L=7,8548
—— 2,1 =10,996
X
T o0-
-1 4
-2 . : :
0 0,5L L

X

FIGURE 2.6 — Déformées modales ®@;(z) pour les quatre premieres valeurs de
i.

au paragraphe 1.3.1), ainsi que 'expression de w; (2.39), en multipliant par
®;, et en intégrant sur la longueur de la poutre, on obtient :

0P,
ox

*p;(t)
ot?

w; Opi(t)
Q; Ot

—Mgaiwfpi(t) — B (L) = M(]ai -+ M()Cbi (243)

avec M, la masse du cantilever.

On applique une tension complexe V = Vpe + Vace! ¥ au diélectrique,
avec ) au voisinage de la pulsation propre w;. Avec les expressions (2.21) et
(2.6) le terme B s’écrit :

we Vg Eg&q
B=— —od
41— Vq h

(Ve + 2VoeVace ™+ + Vi 2¢) (2.44)

On s’intéresse a la réponse du systéme au voisinage de w;, on cherche
donc une solution a I’équation (2.43) avec :

(2.45)
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2.2. Etude de l'actionnement

Les solutions sont de la forme p;(t) = pee*%. On a donc :

[we Vg E0Ed 0,

. ,wiQ
21 0 h Ve (L)] Vace! " = Moa;pi(t) l(QQ — wiz) —J ]

Qi
(2.46)

La fonction de transfert H du systeme pour le mode ¢ est définie comme
la rapport entre déplacement, a;®,p;, et tension d’excitation, Vel ¢ .

d;(x) we Vg E£pEq 0P,
w00 o VDC
M, [(92 —w?) — ]in} 21—v; h ox

i

H(z,Q) = (L) (2.47)

Classiquement, ce modele est assimilé a un modele réduit masse-ressort
amorti comme celui représenté figure 2.7. Dans ce modele, 'amplitude de
vibration de la masse équivalente, dite masse effective (M.sy), est égale a
I’amplitude de vibration de I'extrémité du levier, et 1’énergie cinétique est la
méme, de telle sorte qu’on a la relation suivante :

;/OL psiew (Z(@) dx = ;Meff (gj(@) (2.48)

En remplacant v par 'expression (2.42), on obtient pour chacun des modes :
L
pgiew/ O (v)dx = Mz 3 (L) (2.49)
0
D’ot, avec la relation d’orthogonalité (2.41), et la valeur ®;(L) = —2 :

Jy @}(x)dr  pgiewl My
(L) 4 4

Meff = pPsi€W (250)

Donc dans le modele équivalent, au voisinage du premier mode de réso-
nance (z = L, M = 4Msy, i = 1, ®(L) = =2, (L) = —2.753/L), la
fonction de transfert du systeme s’écrit :

1 we Vg
W M.y {(92 —w?) - j%*ﬂ Lhl—vq

1

&Toé‘dVDc (251)

On peut séparer cette fonction de transfert en deux termes qui correspondent
respectivement a la fonction de transfert mécanique du résonateur du modele
équivalent, et a l'efficacité de transduction de la couche diélectrique.
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7

Keff

M eff

FIGURE 2.7 — Modele réduit équivalent de la vibration d’un levier en réso-
nance. L’amplitude du mouvement de la masse équivalente est égale a celle
de 'extrémité de la poutre, et les parametres effectifs correspondent a un
mode de résonance donné.

L’amplitude du mouvement de I'extrémité de la poutre au premier mode
de résonance (2 = w;) est alors :

1 we Vg

A(fres)1 = |H Vac = 0.68 —
(fres)t = [H (w1)|Vac M2 Lh1 — vy

c0€aVpcVac (2.52)

En introduisant la raideur effective, K.pp = M.ssw?, Pamplitude & la
résonance du premier mode de vibration en x = L est donc :

Q we Vg
Keff Lh1l — Vg

A(fres) = 0.68 0gd|Voe|Vac (2.53)

2.3 Etude de la détection

Les déformations de la couche diélectrique provoquées par le mouvement
du cantilever modifient sa capacité. Une charge supplémentaire, dite « charge
motionnelle » est alors induite. On peut écrire celle-ci comme la différence
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2.4. Efficacité de transduction

entre la charge du dispositif en vibration et la charge qu’il aurait a ’équilibre
statique :

w(l + Sy)dz wL
m — 505d(VAC + VDC)T (254)

Expérimentalement, pour soustraire le deuxiéme terme au signal et ne garder
que la charge motionnelle, on utilise comme référence un cantilever qui ne
vibre pas en résonance (cf. partie 4.2.1).

L
Om = /0 c0ea(Vac + Vo)

Avec 57 < 1 et S5 < 1, la composante de Q,, représentative du mouve-
ment mécanique a la résonance peut s’écrire :

L
0= gongDc% / (S) — S3)da (2.55)
0

Avec (2.11) et (2.12), il vient :

Sy = ; (—va(l + va)or + (1 = va*)os) (2.56)

En introduisant (2.13) et en négligeant le terme en o3, S3 s’écrit finale-

ment :
Vq

Ss =

S (2.57)

_1—Vd

Avec (2.14), v; = A 2L, Q(fres) s'écrit finalement :

w 1 A.s (L 0%®,
— o Vio— _
C=ecaVoey 1=, 0y e

dx (2.58)

Avec z = ¢/2, et %(L) = —2.753/L, Q(fres) s’écrit finalement :

Q Vd {

2
Kerr (1 —1y)? Vac (2:59)

0.68%€0€dVDC

Q(fres) = Lh

2.4 Efficacité de transduction

L’efficacité d’actionnement, y,, est définie comme le rapport entre la force
effective modale appliquée sur la poutre par la couche diélectrique (la force
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Chapitre 2. Modélisation d'une poutre en transduction diélectrique

appliquée dans le modele équivalent, projetée sur le mode étudié) et la tension
appliquée a cette derniére. On la retrouve dans la fonction de transfert (2.51) :

1 09, 1 ew Vg
=_-B L) X — = 0.68—
Yo = 5B L) x 0.68

—_ 2.
Vi Thi_ Vd505dVDC (2.60)

L’efficacité de détection, yq4, est définie comme le rapport entre la charge
générée et le déplacement. Avec les expressions (2.59) et (2.53) des valeurs
particulieres de ces grandeurs a la résonance, on obtient :

Q ew Vg
= =0.68———
= A (e Lh1—

505dVDC (261)

On constate que les efficacités d’actionnement et de détection sont iden-
tiques, ce qui est attendu puisque les effets mis en jeu pour 'actionnement
et la détection sont réciproques.

2.5 Remarques sur 'utilisation d’un modele
éléments finis

En complément du modele analytique présenté précédemment, un mo-
dele basé sur des simulations multiphysiques par éléments finis (FEM) a
aussi été mis en ceuvre dans le cadre du stage de master de Khadim Daffe.
Une analyse modale de cantilevers vibrants permet d’obtenir des fréquences
de résonance pour différentes dimensions. Les deux modeles, analytique et
FEM, sont en accord pour les longueurs relativement grandes, mais different
pour les poutres plus courtes (environ 4% pour les poutre longues de 10 pm).
Cet écart s’explique par I’hypothese de longueur grande devant la largeur du
modele analytique qui ne se vérifie plus pour des tailles de 'ordre de 5 um x
10 um. Cette différence reste acceptable, et le modele analytique restera uti-
lisé par la suite. Les simulations FEM multiphysiques ont également permis
de mettre en évidence la génération de force et de charges par transduction
diélectrique.
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Chapitre

Conception, procédé de fabrication,
caractérisation

La fabrication des poutres encastrées-libres et bi-encastrées se déroule en
salle blanche au LAAS, ainsi qu’a 'IEMN pour certaines étapes du procédé.
Des caractérisations mécaniques et électriques faites tout au long et apres la
mise en forme des structures permettent de connaitre plus précisément les
propriétés des matériaux utilisés et d’évaluer le comportement des dispositifs.
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Chapitre 3. Conception, procédé de fabrication, caractérisation

3.1 Conception des dispositifs

Pour démontrer le principe de 'actionnement et la détection diélectrique
de NEMS en flexion, nous avons fait le choix d'une géométrie simple qui
integre des matériaux diélectriques a haute permittivité dans des dispositifs
dont la fabrication collective est compatible avec les technologies sur silicium
de micro-électronique classiques (MOS). Trois matériaux diélectriques ont
été sélectionnés :

— le nitrure de silicium peu contraint (SiNy), dont la stoechiométrie en-
richie en silicium permet de diminuer les contraintes résiduelles, pour
sa facilité de mise en ceuvre (utilisation courante au laboratoire), et sa
disponibilité au LAAS par dépot chimique en phase vapeur et a basse
pression (LPCVD);

— loxyde d’aluminium, ou alumine, (AlyO3), pour sa constante diélec-
trique le classant comme matériau a haute permittivité, et sa dispo-
nibilité au LAAS par dépo6t de couches minces atomiques (ALD) ;

— et 'oxyde d’hafnium (HfO,) pour sa constante diélectrique élevée (en-
viron deux fois supérieure a celle de I'alumine) et sa disponibilité dans
le réseau Rénatech (IEMN de Lille) par ALD.

Lors du procédé de dépdt de couche mince atomique (ALD), le sub-
strat est exposé cycliquement a des gaz précurseurs chimiques qui s’ad-
sorbent successivement sur sa surface pour former la couche d’oxyde : un
organométallique (triméthylaluminium pour le dépdét d’alumine ou tetra-
kis(ethylmethylamido)hafnium pour le dépot d’oxyde d’hafnium) et un gaz
oxydant (dioxygene ou eau). Ainsi, chaque cycle permet I’ajout d’une frac-
tion de monocouche d’une grande pureté, et d’épaisseur quasi-uniforme sur
des surfaces présentant de forts rapports d’aspect [1, 2].

Le tableau 3.1 résume certaines propriétés des matériaux choisis sous leur
forme massive et en couches minces.

Dans le dispositif final et fonctionnel, deux électrodes sont nécessaires de
part et d’autre de la couche diélectrique pour lui appliquer une différence de
potentiel électrique. L’électrode supérieure est une couche de chrome de 20
nm d’épaisseur, alors que pour former ’électrode inférieure, le silicium struc-
turel du cantilever est fortement dopé en surface. Cela permet de limiter le
nombre de couches de matériaux dans 'empilement formant la microstruc-
ture. Le schéma 3.1 présente la géométrie d’un dispositif encastré-libre.

La fabrication collective des puces est faite a partir de plaquettes de si-
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3.1. Conception des dispositifs

Tranchée d’isolation

. Or
Cantilever \
N P Chrome

———— Diélectrique
\C Silicium
x Oxyde de silicium

Substrat en silicium

Silicium Substrat en silicium

Cantilever
Connexion en or

Chrome

Tranchée
d’isolation

FI1GURE 3.1 — Représentation schématique de la structure d’un cantilever vu
de dessus (bas) et en section (haut).

licium sur isolant (Silicon On Isulator ou SOI). Elle se fait sur le principe
d’empilement de couches (silicium, diélectrique, électrode) avant structura-
tion par lithographie et gravure. Un wafer de 4 pouces (100 mm) de diameétre
comprend une centaine de puces de 7 x 8 mm?. Chaque puce comporte des
séries de leviers bi-encastrés et encastrés-libres, ainsi que des motifs de test
congus pour la réalisation de caractérisations électriques. Parmi ces motifs,
on trouve des échelles de résistances qui permettent de mesurer la résisti-
vité du silicium dopé, et des capacités circulaires qui permettent d’extraire
la constante diélectrique de l'isolant. La figure 3.2 présente le layout d'une
puce.

La largeur des leviers varie de 1 a 10 wm, alors que leur longueur varie
2 4 99 pum, (cf. tableau 3.2). Les motifs sont obtenus par photolithographie
en projection (photo-répéteur UV stepper Canon i-line (365 nm)) avec un
rapport de réduction de 5 entre les dimensions des motifs projetés et celles
inscrites sur le masque. Cette technique permet d’avoir une résolution de
350 nm, avec une précision d’alignement de 30 nm entre les niveaux (aligne-
ment automatique). Mais la répétition apporte aussi une certaine flexibilité
dans la réalisation des étapes technologiques. En effet, elle donne la possi-
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Echelle de résistances

Capacités circulaires

20200
¥ 1

. l[- LILLIL
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Motifs de tests

Motifs d’alighement
Poutres bi-encastrées

Poutres
encastrées-libres

FI1GURE 3.2 — Layout d’une puce de 7 mm x 8 mm.
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TABLEAU 3.2 — Taille des poutres encastrées-libres et bi-encastrées présentes sur les masques de fabrication.

Longueur des poutres encastrées-libres (um)

4 5 6 7 8 9 10 12 14 16 18 20 25 30 50 60
1 o o
1.5 e o o o o o o
Largeur (um) 2 e o o o o o o e o o
5 o o e o o o
10 ° e o o
Longueur des poutres bi-encastrées (um)
10 12 14 16 18 20 25 30 40 50 60 80 99
2 e o o o o o o o
Largeur (um) 5 e o o o o o
10 ° o o o
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3.2. Procédé de fabrication

bilité d’insoler sélectivement certaines de puces, en laissant les autres proté-
gées. Par exemple, il est possible de faire varier les paramétres d’une étape
de structuration pour différentes puces d’'un méme wafer.

Pour réaliser une détection électrique de la vibration des leviers, il est
primordial de réduire autant que possible les capacités parasites du systeme.
Une partie importante de ces capacités parasites est liée a la capacité statique
constituée par les surfaces en regard entre la ligne de signal et le silicium
structurel, sur laquelle s’applique la tension d’actionnement. Pour réduire
cette derniere, avant le dépot des autres couches, on grave une tranchée
entre le silicium du cantilever et la couche structurelle qui sert de support
au plot de signal électrique. Ainsi, le potentiel électrique du support du plot
devient flottant, et la surface de la capacité se réduit a la surface en amont
de la tranchée. Cette opération permet de réduire la capacité statique de
la structure d’environ 95%. Par exemple, pour une poutre encastrée-libre
de 5 um x 20 um, et une tranchée d’isolation placée a 25 um de 'ancrage,
la surface de cette capacité, initialement 10100 um?, est réduite a 600 pwm?,
soit moins de 6% de sa valeur initiale. La capacité statique est donc réduite
d’autant. Pour une épaisseur de 20 nm de nitrure de silicium, on réduit donc
théoriquement la capacité de 38.0 pF a 2.26 pF.

Le profil des structures est défini par gravure humide du chrome, suivie
d’une gravure ionique réactive (RIE) du diélectrique et du silicium. Un épais-
sissement des pistes et contacts a ’or permet de réaliser les interconnexions
électriques avec des pointes de test ou des micro-soudures. Enfin, 'oxyde de
silicium enterré est gravé chimiquement pour libérer les structures.

3.2 Procédé de fabrication

Le procédé de fabrication comprend quatre a cinq niveaux de masques se-
lon les variantes employées. Les étapes principales sont présentées dans le ta-
bleau 3.3. Il débute a partir d'un wafer SOI Si/SiO4/Si (340 nm/1 um/525 pm,
Soitec) d’orientation (100), de type P et de diametre 4 pouces.

Une oxydation thermique de 40 nm en surface permet de protéger le sili-
cium pendant 'implantation ionique de bore localisée a l'interface. Apres
recuit d’activation, et retrait de l'oxyde thermique par gravure chimique
a l'aide d’acide fluorhydrique (HF) dilué a 5%, on obtient un wafer SOI
Si/Si04/S1 (320 nm/1 um/525 um) dont la surface, tres fortement dopée P,
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Chapitre 3. Conception, procédé de fabrication, caractérisation

est conductrice et servira d’électrode inférieure au contact du diélectrique.

Apres une photolithographie stepper (résine ECI3012 1.1 pum), cette couche
de silicium est gravée par RIE sur toute son épaisseur pour réaliser d’une part
des marques d’alignement pour les photolithographies suivantes, et d’autre
part les tranchées d’isolation qui séparent le silicium des cantilevers et le
silicium structurel qui sert de support au plot de connexion de I'électrode
supérieure.

Le dépot de la couche diélectrique se fait par technique LPCVD pour le
nitrure de silicium (20 nm), et ALD pour I’alumine (15 nm) et 'oxyde d’haf-
nium (18 nm). Il est suivi du dép6t d’une couche de chrome par pulvérisation
cathodique (20 nm).

Une étape de photolithographie (résine ECI3012 1.1 um), de gravure hu-
mide du chrome, et de gravure RIE du diélectrique permet ensuite de définir
le motif de I’électrode supérieure avec sa piste de contact.

Apres une photolithographie des motifs des cantilevers et pistes de sili-
cium (résine ECI3012 1.1 pm), empilement Si/diélectrique/Cr est gravé de
la méme maniere. (gravure chimique du chrome, gravure RIE du diélectrique
et du silicium).

Afin d’épaissir les contacts électriques, une résine négative (AZ NLOF2035
2.5 um) est ensuite utilisée pour faire un lift-off de chrome/or (50 nm/250 nm),
déposé par pulvérisation cathodique. Ces contacts sont ensuite recuits pour
améliorer leur ohmicité.

La derniere étape, celle de la libération des structures par gravure chi-
mique de l'oxyde sacrificiel, se fait par gravure humide pour les dispositifs
utilisant le nitrure de silicium comme matériau diélectrique (solution de HF
tamponné apres la photolithographie d’'un motif de protection) et par gra-
vure a 'acide fluorhydrique en phase vapeur pour les autres matériaux. Des
détails quant aux procédés choisis pour cette étape délicate sont apportés
dans le paragraphe 3.2.2. La figure 3.3 présente des images de dispositifs
apres fabrication.

Les puces ainsi fabriquées sont découpées et certaines sont montées et
micro-soudées sur un circuit imprimé en polyimide pour réaliser les expé-
riences d’actionnement et de détection électrique sous vide. Certains aspects
et points critiques des procédés de fabrication sont discutés dans les para-
graphes suivants.
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3.2. Procédé de fabrication

FIGURE 3.3 — Images des dispositifs fabriqués obtenues au microscope élec-
tronique a balayage (MEB).
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TABLEAU 3.3 — Présentation schématique des étapes de fabrication des leviers
a transduction diélectrique.

Gravure de la tranchée d’isolation
/ apres oxydation de la surface, im-

plantation ionique, et désoxyda-

tion du wafer SOI Si/SiO,/Si.

Dépdt des couches de diélectrique
et de chrome.

Structuration de la surface de
I’électrode supérieure.
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3.2. Procédé de fabrication

Structuration des motifs des can-
tilevers et des connexions.

Epaississement des contacts.

Gravure de I'oxyde de silicium en-
terré pour la libération des struc-
tures vibrantes.
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Chapitre 3. Conception, procédé de fabrication, caractérisation

FIGURE 3.4 — Images optiques de résidus de résine ECI3012 sur les motifs
d’alignement apres photolithographie et dérésinage avec de ’acétone puis du
remover PG (& gauche) et de 'UV Ozone (a droite).

3.2.1 Délaquage

Généralement, apres une photolithographie et une gravure, la résine est
retirée avec des solvants (par exemple l'acétone), et éventuellement & I’aide
d’un plasma oxygene dans un délaqueur micro-onde. Dans le cas de notre
dispositif, la résine ayant subi une gravure humide et une gravure plasma ne
se dissolvait plus totalement dans 'acétone. A partir de la deuxieme pho-
tolithographie, des surfaces de chrome sont exposées, et il n’est alors plus
possible d’utiliser de plasma oxygene, puisque qu’'une réaction de gravure
aurait lieu. Apres des essais de délaquage avec des solvants (acétone, Dimé-
thylsulfoxyde (DMSO), remover PG) et des expositions a de 'ozone généré
par rayonnement ultra-violet (fig. 3.4), il a été choisi d’utiliser successivement
de 'acétone et une solution piranha (mélange égal d’acide sulfurique et de
peroxyde d’hydrogene a 80°C) pour retirer les résidus de résine de la surface
du wafer. Ce mode de nettoyage a été maintenu dans les procédés ultérieurs
pour éviter les masquages parasites dus aux résidus lors des gravures.

3.2.2 Libération des structures

La libération, derniere étape du procédé avant la découpe des puces, est
une opération délicate qui, par une gravure sélective de l'oxyde de silicium
enterré, apporte la liberté mécanique nécessaire au fonctionnement des struc-
tures vibrantes. Cette gravure était initialement prévue par voie humide, en
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3.2. Procédé de fabrication

Sous gravure
de l'oxyde de
silicium

Sous gravure
de I'alumine

F1GURE 3.5 — Image optique d’un dispositif libéré en gravure humide. On
remarque en transparence la sous gravure attendue de 1'oxyde de silicium
enterré, mais aussi la sous gravure de I’alumine.

utilisant une solution d’acide fluorhydrique. Les dispositifs comportant du
nitrure de silicium ont donc été protégés par un masque de résine ECI3012,
pour étre ensuite gravés avec une solution de HF tamponné (mélange de 7
volumes d’acide fluorhydrique pour un volume de fluorure d’ammonium). La
réussite de la libération avec cette méthode est conditionnée par la faible
vitesse de gravure du nitrure de silicium par I'acide fluorhydrique (quelques
nanometres par minute). Les premiers dispositifs au nitrure ont ainsi pu étre
libérés de maniere exploitable. Mais cela n’a pas été le cas des dispositifs
contenant de I'alumine. Les premieres structures libérées utilisant ce diélec-
trique ont montré une sous-gravure de I’alumine, entrainant des court-circuits
entre la couche de chrome de I'électrode supérieure et le silicium structurel
sur lequel elle s’est affaissée. (Figure 3.5) Sur les dispositifs avec alumine et

oxyde d’hafnium, il a donc été choisi de graver 'oxyde de silicium enterré en
HF phase vapeur a 'TEMN de Lille.

Dans ce procédé qui utilise un mélange de vapeurs d’acide fluorhydrique
et d’alcool en phase anhydre, le mécanisme de réaction est plus sélectif que
pour une gravure en solution aqueuse ou des processus d’oxydation entrent en
jeu. La gravure se fait dans une enceinte a basse pression (Primaxx pEtch,
SPTS Technologies), et comporte plusieurs cycles d’exposition aux gaz et de
pompage pour permettre de controler finement I’atmosphere de ’enceinte et
d’évacuer l'eau, qui est un produit de la réaction de gravure de 'oxyde de
silicium.
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3.3 Caractérisation du procédé et des struc-
tures

Pour connaitre plus précisément les propriétés des films minces déposés,
les matériaux utilisés sont caractérisés. Des mesures complémentaires per-
mettent d’évaluer les comportements électrique et mécanique des dispositifs,
et de préciser les modeles.

3.3.1 Matériaux

Les propriétés des matériaux en couches minces different de celles des
matériaux massifs et nécessitent d’étre caractérisées. En effet, l'efficacité de
la transduction dépendra directement de la pression électrostatique exercée
sur la couche de diélectrique. L’épaisseur, la constante diélectrique relative,
mais aussi la tension de claquage de la couche sont donc des parametres im-
portants, mesurés au cours de ces travaux. Les caractéristiques mécaniques
de la couche (coefficient de Poisson, et module de Young) sont aussi primor-
diales puisqu’elles traduisent la capacité a convertir l'effort transversal en
allongement. Ces propriétés, couramment mesurées par nano-indentation [7]
ou gonflement de membrane peuvent aussi étre évaluées par des techniques
d’acoustique picoseconde [8]. Cependant, les contraintes liées a la mise en
ceuvre de ces techniques nous amenent a utiliser des valeurs issues de la
littérature.

Epaisseur des couches déposées

Apres le dépot des couches diélectriques, leur épaisseur est mesurée par
ellipsométrie spectroscopique (ellipsometre Uvisel de Horiba Jobin Yvon).
Cette technique non destructive de caractérisation optique exploite les chan-
gements de polarisation apres réflexion de la lumiere sur la surface et aux
interfaces entre les couches [9]. Les résultats sont donnés avec une précision
au nanometre, ce qui pour une épaisseur de 15 nm représente une erreur de
pres de 7%. Les mesures d’épaisseur de chrome sont réalisées au profilometre
mécanique (KLA-Tencor P16+). Les résultats de ces mesures sont présentés
dans le tableau 3.4.
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3.3. Caractérisation du procédé et des structures

TABLEAU 3.4 — Epaisseurs des matériaux déposés au cours du procédé de
fabrication.

SiNx A1203 Hf02 Cr

Epaisseur i (nm) 15 19 18 20
20- .
o
S
N 15 .
=
+—
9)
£ .
> -
3 1w
Q
p=
O
©
Q 5-
(4]
o
L]
n
0 T T T T T
0 1000 2000 3000 4000 5000

Aire du motif (um?)

F1GURE 3.6 — Capacité mesurée C' en fonction de 'aire du disque S. Un ajus-
tement linéaire des points de mesure donne une pente de 4,26 - 107% pF/pum?,
ce qui, pour une épaisseur de diélectrique de 15 nm, conduit a une constante
diélectrique relative égale a 7, 2.

Permittivités relatives des diélectriques

Les motifs en forme de capacités circulaires présentés figure 3.2, ont été
congus pour pouvoir déduire la permittivité diélectrique relative des couches
a partir des mesures de leurs capacités C' et de I’épaisseur du diélectrique h :

C
=—.h 1
= EoS (3 )

La figure 3.6 présente un exemple de mesure de capacité de motifs in-
tégrant du nitrure de silicium. Le manque de précision des épaisseurs de
diélectrique ont parfois rendu les résultats assez imprécis. On gardera par la
suite les valeurs présentées tableau 3.1 et reprises dans le tableau 3.5.
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TABLEAU 3.5 — Permittivités des diélectriques utilisés.
SiN, Al,O3 HfO,

Const. diélectrique relative ¢, 8.5 8.6 18+2

0I2'4I6 8I10.12v14'16I18I20
Tension (V)

FIGURE 3.7 — Exemples de résultats obtenus lors de la mesure du courant
en fonction de la tension appliquée aux couches diélectriques. Le claquage
survient ici pour une tension de 12,1V pour le nitrure de silicium, 18,1V
pour 'alumine, et 11,2 V pour 'oxyde d’hafnium.

Tensions de claquage

Pour obtenir une transduction efficace, il est nécessaire de pouvoir amener
des charges sur les armatures, donc de polariser le dispositif avec une tension
continue de 'ordre de quelques volts sans risquer de défaillance par claquage
de la couche diélectrique. La mesure du courant en fonction de la tension
appliquée au diélectrique sur n’importe quel motif, fait apparaitre la tension
de claquage. La figure 3.7 présente trois exemples de courbe caractéristique
obtenue. On remarque que des fuites apparaissent dans 'oxyde d’hafnium
avant le claquage. Les valeurs de tension de claquage mesurées et de rigidité
diélectrique correspondantes pour chaque matériau sont rapportées dans le
tableau 3.6. La valeur de la rigidité diélectrique de I'oxyde d’hafnium est
inférieure aux valeurs rapportées dans la littérature (8.5 MV /cm [10]).
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3.3. Caractérisation du procédé et des structures

TABLEAU 3.6 — Tensions de claquage et rigidité diélectrique correspondante
des diélectriques déposés au cours du procédé de fabrication.

SiN, Al,O3 HfO,

Tension de claquage (V) 12 18 11
Rigidité diélectrique (MV/cm) 8.0 9.5 6.1

Contraintes mécaniques dans les couches

Des imperfections dans la maille cristalline ou des différences de coef-
ficients de dilatation thermique entre matériau déposé et substrat peuvent
générer des contraintes résiduelles dans les couches [11]. Ces contraintes ont
pour conséquence une déflexion des structures encastrées-libres et peuvent
mener a des défaillances par craquelure ou délaminage de la couche. Des
mesures de profilométrie mécanique (profilometre KLA-Tencor P16+) per-
mettent de calculer la contrainte résiduelles des couches déposées [12]. Une
pointe parcourt un diametre de la plaquette, et en mesure la fleche, et la
méme opération est répétée apres le dépot de la couche. La différence entre
les deux profils est ensuite ajustée pour extraire un rayon de courbure. Ces
résultats sont ensuite utilisés pour calculer la contrainte moyenne dans le film
a partir de la formule de Stoney :

ES’i 62 1 1
= — (= -= 3.2
g 1—l/gi 6h <R2 R1) ( )

ou o est la contrainte dans le film déposé, Eg;, vs;, et e sont respectivement
le module de Young, le coefficient de Poisson, et ’épaisseur du substrat en
silicium, h est ’épaisseur de la couche déposée, et Ry et Ry sont les rayons
de courbure mesurés respectivement avant et apres le dépot.

La figure 3.8 présente les profils d'une plaque avant et apres dépot d'une
couche de chrome a sa surface. Les valeurs de contrainte obtenues pour chaque
couche sont présentées dans le tableau 3.7. Toutes les contraintes sont en
tension, et on remarque que la contribution principale a la contrainte vient
de la couche de chrome déposée par pulvérisation cathodique (680 MPa). Sa
valeur reste cependant relativement faible, et apres libération des structures,
on observe une légere déflexion vers le haut des poutres encastrée-libres. Cet
effet n’est pas problématique pour les mesures, et, au contraire, il permet de
limiter le collage des structures sur le substrat.
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2
— Avant dép6t de chrome
— Apres dépdt de chrome
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FIGURE 3.8 — Profil d'une plaque avant et aprés un dépdt de chrome. La
contrainte est ici en tension.

TABLEAU 3.7 — Contraintes résiduelles des matériaux déposés au cours du
procédé de fabrication.

SiNx Al203 Hf02 Cr
Contrainte (MPa) 60  10-300 250 680
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FIGURE 3.9 — Schéma électrique équivalent au dispositif, les pistes de silicium
dopé et de chrome forment des résistances d’acces au cantilever, tandis que
la zone située entre la tranchée d’isolation et le cantilever (entourée en jaune)
forme une capacité notée ici C,.

3.3.2 Caractéristiques électriques des composants

Les mesures de capacité complétées par des caractérisations de résistance
faites sur les dispositifs, permettent de construire un schéma électrique équi-
valent des structures. La figure 3.9 présente les correspondances entre les
différentes parties des composants et leur équivalent électrique.

Les pistes d’acces au cantilever s’apparentent a un circuit RC. Les résis-
tances de ces pistes de silicium et de chrome (Rg; et R¢,) sont de l'ordre
de 5 kQ et 1 k(2 respectivement tandis que la capacité en amont de la struc-
ture vibrante (C,) est de l'ordre du picofarad (1.6 pF par exemple pour une
poutre encastrée libre de 5 pm x 10 pm comportant du nitrure de silicium).
On s’attend donc a ce que le dispositif se comporte comme un filtre passe
bas dont la fréquence de coupure est d’environ 16 MHz. Les fréquences de
résonance des dispositifs fabriqués n’excedent pas quelques mégahertz et sont
donc largement inférieures a la fréquence de coupure. La valeur de la ten-
sion appliquée au dispositif complet (V;,,) est donc celle qui est effectivement
appliquée a I'actionneur diélectrique (Vo).

63



Chapitre 3. Conception, procédé de fabrication, caractérisation

Analyseur de réseau Laser

A=632 hm

Photodiode
Cube
séparateur
\A/ctlonnement jﬁ?ﬁ. Cantilever
AC

Pastille piézoélectrique

FiGURrE 3.10 — Banc de mesure utilisé pour les premieres caractérisations
mécaniques. Le dispositif est mis en vibration par la pastille piézoélectrique
sur laquelle il est fixé, et la détection se fait optiquement, a I'aide d’un laser.

3.3.3 Structures

Avant d’étudier ’actionnement diélectrique, des caractérisations prélimi-
naires ont été mises en ceuvre pour vérifier les propriétés mécaniques des
leviers. Pour cela, on utilise un banc de mesure composé d’une chambre sous
vide, dans laquelle est placé un support piézoélectrique, d’'un analyseur de
réseau, et d’un systeme de mesure du déplacement du levier par interféromé-
trie laser. Ce dernier est décrit plus précisément dans la partie 4.1.1. La puce
étudiée est mise en vibration par contact avec la pastille piézoélectrique sur
laquelle elle est collée. La figure 3.10 représente le banc de mesure utilisé.

Un balayage en fréquence de la vibration de la pastille piézoélectrique
permet d’étudier la réponse fréquentielle de la vibration mécanique des mi-
crostructures. La figure 3.11 représente un exemple de spectre obtenu avec
un cantilever mesurant 5 um x 20 um dont la couche diélectrique est en ni-
trure de silicium. On y remarque deux pics correspondants aux deux premiers
modes de résonance. En théorie, le rapport entre leurs fréquences devrait étre
égal au rapport entre A3 et \?, c’est-a-dire 6,27. Expérimentalement, il est
égal & 6, 1. Ce résultat est cohérent et la différence représente moins de 3%,
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FIGURE 3.11 — Exemple de spectre en amplitude de la vibration d'un can-
tilever. On y distingue les deux premiers modes de résonance en flexion res-
pectivement a 970 kHz et 5.92 MHz.

ce qui peut s’expliquer par des imperfections géométriques du cantilever par
rapport a la poutre encastrée-libre théorique. Par la suite, on s’intéressera
uniquement au mode fondamental.
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Chapitre

Etude expérimentale de la
transduction diélectrique

Pour démontrer les capacités des couches diélectriques pour la transduc-
tion de MEMS vibrants en flexion, I’actionnement est dans un premier temps
étudié, associé a une détection optique de la vibration. On s’intéresse ensuite
a l'association entre un actionnement diélectrique et une détection capaci-
tive intégrée. Enfin, les performances de tels dispositifs sont discutées en vue
d’une application de détection biochimique.
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Chapitre 4. Etude expérimentale de la transduction diélectrique

Analyseur de réseau

Photodiode
Cube

séparateur

Actionnement
VDC + VAC

\
\

Cantilever

_____________________

FIGURE 4.1 — Banc de mesure optique de la réponse fréquentielle du résona-
teur, et zoom sur les réflexions du faisceau sur les deux surfaces. Les rayons,
d’incidence normale, sont représentés obliques pour plus de clarté.

4.1 Actionnement

4.1.1 Mesures en détection optique
Présentation du banc de test

Dans un premier temps, pour mettre en évidence expérimentalement 1’ac-
tionnement diélectrique, nous avons choisi une détection externe pour la me-
sure du déplacement des leviers par interférométrie laser. On recherche le
premier mode de résonance en flexion de la poutre pour s’assurer d’observer
la signature d’un mouvement mécanique. La figure 4.1 représente le banc de
mesure utilisé. Toutes les mesures ont été effectuées a température ambiante,
sous vide primaire. L’actionnement sous vide permet en effet de réduire les
pertes liées a ’amortissement visqueux de l'air, et ainsi d’observer la réso-
nance dans de meilleures conditions puisque 'amplitude de vibration sera
exaltée par un coefficient de qualité plus élevé.

L’actionnement est réalisé en superposant une tension alternative V¢, et
une tension de polarisation continue Vpeo. Comme discuté dans la partie 2.2,
a la résonance, cette configuration doit conduire a une amplitude de vibration
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4.1. Actionnement

A(fres) qui s’écrit sous la forme :

Q ewegeyq vy
Keff L t 1—I/d

avec (), le facteur de qualité, eye; et h respectivement la permittivité et
I’épaisseur de la couche diélectrique, v, respectivement le coefficient de Pois-
son du silicium, et e, w ,et K.s¢, respectivement 'épaisseur, la largeur et la
raideur effective de la poutre.

A(fres) = 0.68

VbcVac (4.1)

Pour la détection, un laser est focalisé sur 'extrémité du cantilever, semi-
transparent, étant donné son épaisseur. Celui-ci formant une cavité Fabry-
Perot avec le substrat, les interférences entre les multiples réflexions du laser
sur ces deux surfaces sont donc modulées par le déplacement du cantilever,
puisqu’elles modifient la longueur de la cavité optique. Sous certaines condi-
tions, 'amplitude des variations d’intensité du faisceau réfléchi sont alors
proportionnelles a 'amplitude de la vibration du cantilever. Le signal me-
suré par une photodiode est ensuite analysé en fonction de la fréquence de
Vac. Cette technique est couramment utilisée pour la détection de MEMS
vibrants [1], et permet d’accéder & des spectres de résonance mécanique du
cantilever.

Cependant, elle ne permet d’accéder qu’a des mesures relatives de 'ampli-
tude de vibration, et une calibration est nécessaire pour accéder a des valeurs
absolues. D’autre part, il faut aussi s’assurer d’étre dans les conditions de li-
néarité de la transduction optique.

Il y a de nombreuses réflexions au sein du systeme. On ne s’intéresse ici
qu’a la partie du signal optique modulé par la distance entre le cantilever et
le substrat, c’est-a-dire aux réflexions a l'intérieur de la cavité (En gras sur
sur le zoom de la figure 4.1). Les réflexions sur le cantilever, qui ne pénétrent
pas dans la cavité, ajoutent a l'intensité lumineuse recue un fond continu,
qui sera filtré au niveau de la sortie AC de la photodiode. L’éclairement est
alors de la forme suivante [2] :

Em

&= gc + . Te
14 7(1f%)2 smz(QT)

(4.2)

avec ¢ le fond continu dii aux réflexions externes a la cavité, £, le maximum
d’éclairement ajouté a g, e I'épaisseur de la cavité, et A la longueur d’onde
du laser (632 nm). Avec ng; = 3.48, l'indice optique du silicium, on a un
coefficient de réflexion en intensité modeste :

1 —ng\°
= =0. 4.
R (1 + ns) 0306 (4:3)

71



Chapitre 4. Etude expérimentale de la transduction diélectrique

Les pics d’interférence en fonction de I'épaisseur de la cavité sont donc larges
par rapport a la longueur d’onde, comme on peut le voir sur la figure 4.2.

On appelle Ae la largeur des pics & € = E¢ + Ep1/2. On a cette valeur
d’éclairement pour :

rAe
a fRRVsm?(Q 2)=1 (4.4)

D’ou :

A 1-R
Ae = — arcsin(

i ) (4.5)

A2

On définit alors la finesse F de l'interférometre comme F = 3=, et on
obtient :

F= a —23 46

B 2arcsin(%) - (4.6)

Donc l'interférometre a une finesse, F = 2.3, suffisamment basse pour
que la zone de quasi-linéarité corresponde a des déplacements d’au mieux
70 nm d’amplitude environ. La figure 4.2 met en évidence la correspondance
entre ’épaisseur de 1'oxyde sacrificiel utilisé (1 wm) et une zone de quasi-
linéarité de ’éclairement en fonction de I’épaisseur. On peut donc considérer
que les conditions de proportionnalité entre I'intensité du faisceau réfléchi et
I’amplitude de la vibration du cantilever sont vérifiées pour des déplacements
de l'ordre de quelques dizaines de nanometres.

Spectres de résonance obtenus

Un balayage en fréquence de V¢ au voisinage de la fréquence attendue
du premier mode de résonance en flexion, permet d’étudier la réponse fré-
quentielle de la vibration mécanique. La figure 4.3 représente un exemple de
spectre obtenu a une pression de 7 Pa avec un cantilever de 5 x 18 um dont
la couche diélectrique est en nitrure de silicium. L’amplitude (en haut) prend
la forme d’une lorentzienne alors que la phase (en bas) présente une rotation
de 180° a la fréquence centrale, 1.177 MHz. L’ajustement des données sur un
modele lorentzien, permet d’extraire le facteur de qualité () = 2830.
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FIGURE 4.2 — L’intensité du faisceau réfléchi varie avec la distance e, entre le
substrat et le cantilever. Pour une distance cantilever-substrat de 1 wm, on
peut considérer la transduction optique comme linéaire pour des amplitudes
de vibration de 'ordre de quelques dizaines de nanometres.
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FIGURE 4.3 — Exemple de spectre ajusté par une lorentzienne, obtenu avec
une poutre encastrée-libre de 5 um x 18 pm (couche active en nitrure de
silicium), actionnée avec Vpo =2 V et Vyo = 15 mV appliqués a ’électrode
supérieure. La fréquence de résonance obtenue est 1.177 MHz, et le facteur

de qualité 2830.
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FIGURE 4.4 — Mesure ajustée par une Lorentzienne de la densité spectrale de
bruit en régime libre, au voisinage de la fréquence de résonance d’une poutre
encastrée-libre de 5 um x 18 um. L’amplitude obtenue est A5?  (fres) =

0.64 uV/Hz'? avec f,es = 1.177 MHz et Q = 2200.

Calibration de la mesure d’amplitude de vibration par le mouve-
ment brownien

A ce stade les mesures sont relatives, et ne permettent pas de connaitre
I’amplitude de la vibration alors que celle-ci donnerait acces a une estima-
tion de l'efficacité de transduction du dispositif. Il parait alors intéressant
de calibrer le banc optique a 'aide de la mesure du bruit thermomécanique,
ou mouvement Brownien, du cantilever [3]. Celui-ci correspond a 'agitation
mécanique du levier liée a ’agitation thermique a température ambiante.

Pour cela, on analyse la densité spectrale du signal a la sortie de la pho-
todiode, en I'absence d’excitation. On obtient alors un spectre qui présente
un pic de résonance de forme lorentzienne, qui correspond au bruit thermo-
mécanique en déplacement, superposé a un bruit du systéme de mesure, sup-
posé constant sur la bande de fréquence étroite que I'on considere. La figure
4.4 montre un exemple de mesure de bruit, sur un cantilever de dimensions
5 um x 18 um fabriqué avec une couche de nitrure de silicium. Un ajustement
des données suivant un modele lorentzien permet d’extraire la fréquence de
résonance f..s = 1.177 MHz, le facteur de qualité () = 2200, et 'amplitude
du pic AGP  (fres) = 0.64 uV /Hz'/%.

thermo

Le bruit thermomécanique est défini comme un bruit blanc en force appli-
quée au cantilever. En notant kp la constante de Boltzmann, 7' la tempéra-
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ture, M. sy la masse effective du résonateur, f,.s sa fréquence de résonance, et
() son facteur de qualité, la densité spectrale de bruit en force correspondante
s’exprime de la fagon suivante [4] :

. 4k)BTMeff27Tf,«es

Sk 0

Ce bruit en force se traduit par un bruit en déplacement du cantilever,
Sp, qui laisse apparaitre le pic de résonance. La densité spectrale de bruit en
déplacement s’obtient en faisant le produit de la densité spectrale de bruit
en force par le carré du module de la fonction de transfert mécanique, H, du
résonateur. A la résonance, on obtient :

U5 TO
SDres = Hres 25’F = - 7
‘ ‘ 7-‘-I(efffres

avec Kopp = (27 fres)?Mesy la raideur effective du résonateur.

La densité spectrale de déplacement a la résonance est donc :

2kgT
Athermo(fres) =\ SDres == ﬂ_[(if;? (47)

Avec le facteur de qualité Q = 2200, et la raideur effective du résonateur
obtenue a partir du modele, K.y = 1.1 N/m, on obtient Aipermo(fres) =
2 pm/Hz'/?.

La mise en relation de cette valeur de déplacement calculée avec la valeur
de signal électrique mesurée précédemment permet d’obtenir le facteur de
calibration du banc : C' = 0.3 uV/pm. On peut alors faire une estimation
des amplitudes mesurées lorsqu’il y a un excitation extérieure. Le graphique
4.5 présente un exemple de spectre de résonance en régime forcé, ainsi que
le spectre de bruit thermomécanique correspondant qui permet de calibrer
I’amplitude de vibration d’un cantilever. Les amplitudes de vibration obte-
nues sont de 'ordre de quelques nanomeétres ce qui vérifie les conditions de
linéarité de la détection optique définies précédemment.

Cette calibration n’est valable que pendant un temps relativement court
(de l'ordre de quelques minutes), puisque qu’elle est sensible au fluctuations
de I’environnement, notamment a la dérive mécanique du positionnement du
spot du laser sur le cantilever.
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FIGURE 4.5 — Amplitude de vibration du cantilever de la figure 4.4 (1) bruit
thermomécanique mesuré avec une largeur de bande de 1 Hz, (2) régime forcé
avec Vpo =2V et Ve = 15 mV. L’amplitude calculée du bruit thermomé-
canique donne 'échelle de 'amplitude de vibration (a droite).

4.1.2 Résultats

Comparaison au modele

Les spectres de résonance mécanique obtenus par mesure optique per-
mettent de mettre en évidence un actionnement en flexion des structures.
On retrouve les fréquences de résonance mesurées lors de I'actionnement mé-
canique réalisé pour la caractérisation des structures (c.f. paragraphe 3.3.3).
Pour vérifier la concordance entre le modele et les effets observés, on se pro-
pose de vérifier la dépendance de I'amplitude de vibration par rapport a Vpeo
telle qu’attendue dans I’équation (4.1) :

Q ewegeq Vg

A(fres) = 0.68
(f ) KeffL t 1—I/d

Voo |Vac

Pour cela, une série de spectres de résonance en amplitude est réalisée
pour Vpe variant de—5 V a +5 V. (cf. figure 4.6(a)). La figure 4.6(b) met en
évidence la dépendance linéaire de I'amplitude des pics en fonction de Vp¢,
ce qui est cohérent avec les résultats attendus. Le modele étant validé, on
utilisera par la suite les valeurs de masse et raideur effectives qui en sont issues
pour estimer les efficacités de transduction de l'actionnement diélectrique.

On note tout de méme, d’une part, que les pentes sont différentes pour
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FIGURE 4.6 — Mesures de I’amplitude de vibration d’un cantilever de 5 pm x
16 pm actionné avec une couche en nitrure de silicium, pour Vpeo variant
de =5V a +5V, et Vye = 140 mV. (a) Spectres en fonction de Vpe. (b)
Ajustement linéaire de 'amplitude des pics de résonance en fonction de Vpc.
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FIGURE 4.7 — Fit linéaire de I'amplitude des pics de résonance en fonction
de Vpe, mesurés pour des leviers (a) de dimension 5 pm X 16 pm actionné
avec une couche en alumine, (b) de dimensions 5 pm x 14 um actionné avec
une couche en oxyde d’hafnium.

les tensions de polarisation positives et négatives, et d’autre part, que I’am-
plitude de vibration s’annule pour une tension non nulle. Ces asymétries se
retrouvent a des degrés divers pour les structures fabriquées avec les trois
matériaux étudiés. La figure 4.7 reprend des mesures similaires faites sur des
structures actionnées par des couches d’alumine et d’oxyde d’hafnium. Le
tableau 4.1 reprend les tensions de décalage ainsi que les rapports des pentes
d’amplitude pour les trois structures présentées précédemment.

La tension de décalage peut s’expliquer par la présence de charges piégées
dans le diélectrique qui génerent un potentiel électrique en ’absence de pola-
risation extérieure. Les asymétries de pente pourraient s’expliquer par le fait
qu’en polarisation positive, I'interface entre le silicium dopé et le diélectrique
se comporte comme une jonction isolant-semiconducteur en régime de déser-
tion : une zone de charge espace de I'ordre de quelques nanometres apparait,
et provoque le diminution de la capacité et par conséquent de l'efficacité de
transduction. Cette hypothese est corroborées par le fait que le rapport des
pentes est le méme quelque soit le matériau diélectrique considéré.

Efficacités de transduction

L’efficacité de transduction expérimentale calculée a partir des amplitude
de vibration mesurées permet de comparer les performances de 'actionne-
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4.1. Actionnement

TABLEAU 4.1 — Tensions de décalage et rapports des pentes d’amplitude pour
des structures fabriquées avec les trois diélectriques étudiés.

SiN, Al,O3 HfO,

Tension de décalage V; (V) 0.1 2.4 -1.1
Rapport des pentes -1.14  -1.16  -1.15

ment diélectrique selon les géométries, matériaux utilisés, et tension de pola-
risation Vpo. Pour calculer cette grandeur a partir des mesures disponibles,
on se place a la fréquence de résonance, point remarquable des spectres.

L’efficacité de transduction s’obtient par le rapport entre 'efficacité d’ac-
tionnement et le module de la fonction de transfert mécanique de la structure.
A la résonance, on a :

n o nKey
ST Y
n étant 'efficacité d’actionnement expérimentale du résonateur, c¢’est-a-dire
le rapport entre 'amplitude du déplacement mesurée a la résonance A( f,.s)
(obtenue grace a la calibration du banc) et la tension d’actionnement Vje.
Donc :

. A(fres) Keff

Xd = Vae O (4-9)

Ces valeurs obtenues expérimentalement peuvent alors étre comparées
avec les efficacités de transductions théoriques :

ew g
= 0.68—
Xd Lt1— Vq

€0€d|VDC‘ (410)

avec L w et e respectivement la longueur, la largeur, et 1'épaisseur de la
poutre.

Différentes efficacités de transduction calculées a partir de mesures cali-
brées d’amplitude sont rapportées et comparées aux valeurs théoriques sur le
graphique 4.8. Les efficacités obtenues sont comparables a celles attendues,
avec une différence significative pour 'alumine.
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FIGURE 4.8 — Efficacités de transduction théoriques et calculées a partir de
mesures calibrées en amplitude pour les trois matériaux en fonction de Vpe
en tenant compte de la tension de décalage.
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4.2. Actionnement et détection simultanés

4.2 Actionnement et détection simultanés

4.2.1 Détection capacitive de la vibration

Apres I’étude de l'actionnement diélectrique a ’aide du banc de mesure
électro-optique présenté précédemment (cf paragraphe 4.1.1), le banc est mo-
difié pour intégrer une détection électrique de la vibration en complément ou
en substitution a la détection optique. Deux configurations sont proposées :
la mesure directe des charges motionnelles, et la mesure par mixage de fré-
quences.

Modifications du banc de test

Dans le cas de la mesure directe des charges motionnelles, le signal élec-
trique est obtenu en exploitant les variations de capacité de la structure au
cours de sa déformation. En effet, & une tension de polarisation donnée, ces
variations de capacité induisent une variation de la charge du condensateur
formé par les armatures de la couche diélectrique. Ces variations de charge
se traduisent par I'apparition d’un courant motionnel a la méme fréquence
que celle de la vibration mécanique. Un montage différentiel permet d’y avoir
acces en compensant la capacité statique du dispositif. Dans cette configura-
tion, un deuxieme cantilever, de géométrie proche, mais dont la fréquence de
résonance est légerement différente, est alimenté en opposition de phase par
rapport au cantilever étudié. La somme des charges résultantes est mesurée
a la fréquence d’excitation a ’aide d’un amplificateur de charge et d’un ana-
lyseur de réseau. Le schéma 4.9 présente la nouvelle configuration du banc
de mesures.

La charge résultante, ¢, a I'entrée de 'amplificateur est la somme des
contributions du cantilever, ¢, et de sa référence, g5 :

9=q1+ G (4.11)

En notant C; et () les capacités statiques respectives du cantilever et de la
référence, ¢; la composante dynamique de la capacité du cantilever, et Vp¢,
Vaci, et Vaeo les tensions de polarisation, d’actionnement et de compensa-
tion, ces charges s’écrivent de la fagon suivante :

{ q1 = (C1 +c1)(Vac1 + Vbe) (4.12)

g2 = CoVaco
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Analyseur de réseau

ol

Actionnement Vics = -Vacq
Voc + Vaca
‘—'—er >
Cantilever +
Amplificateur
| de charges
Référence Gain : 10 V/pC

FI1GURE 4.9 — Banc de mesure capacitive de la réponse fréquentielle du réso-
nateur fondée sur une configuration différentielle.

En développant :

q = C1Vac1 + CoVace + CiVpe + c1Vacr + a1Vpe (4.13)

Le terme C1Vpe est constant, et le terme ¢; Vo1, qui varie au double
de la fréquence d’excitation, n’est pas visible car excitation et mesure du
signal sont faites a la méme fréquence. Pour mesurer le terme ¢;Vpe et donc
avoir acces a la capacité motionnelle, il suffit donc de minimiser la grandeur
C1Vac1 + CoVaese qui ne dépend pas de la vibration du levier. Pour cela on
alimente la référence avec la tension Vicg = —%VACL En pratique, les deux
leviers sont de capacités voisines, et les tensions Vo1 et Vaeo sont proches,
en valeur absolue.

Apres avoir équilibré la compensation, la tension en sortie de 'amplifica-
teur de charges, dont le gain est noté G, est :

Vo = Gqg = G Vpe (4.14)
Dans le cas du dispositif expérimental employé, G = 10 V/pC.
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4.2. Actionnement et détection simultanés

Spectres de résonance obtenus

De la méme maniere que pour les mesures optiques, on réalise un balayage
en fréquence des signaux d’excitation Ve et Vaeoo au voisinage du premier
mode de résonance en flexion du cantilever, afin de réaliser des spectres de
la vibration mécanique. La figure 4.10 montre un exemple de spectre obtenu
avec un cantilever de dimensions 5 pm X 16 um dont la couche active est en
nitrure de silicium. Les mesures optiques de la résonance du méme levier y
sont superposées. Comme lors des mesures optiques, 'amplitude (en haut)

prend la forme d’une Lorentzienne, et la phase (en bas) présente une rotation
de 180°.

On remarque une diminution de la fréquence de résonance A f,., de 240 Hz
entre mesures optique et capacitive. Celle-ci peut s’expliquer par la diminu-
tion de la température, et donc I’augmentation du module de Young du can-
tilever lors de 'extinction du laser avant la mesure capacitive. La fréquence
de résonance du cantilever étant proportionnelle a la racine du module de
Young comme calculé équation (2.40) :

6)\,% ESZ'
4L\ psi(1 — vsi?)

fres = (415)

Au premier ordre, on peut écrire la variation relative du module de Young
en fonction de la variation de température :

AFE

avec « le coefficient de ramollissement thermique, et AT la variation de

température du cantilever. La variation relative de fréquence de résonance
s’écrit alors :

Afes AE  «a
=2 AT 4.1
f’I"ES 2E 2 ( 7)

On en déduit AT :
_ g Afres

« fres
Avec un coefficient de ramollissement thermique d’environ —60 ppm /°C pour
le silicium [5], I’échauffement du cantilever di au laser correspondrait a en-

viron 6 °C. Ce qui est cohérent, compte tenu de la taille de la puce, et des
contacts thermiques entre celle-ci et son support.

AT (4.18)
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FIGURE 4.10 — Exemple de spectres obtenu en mesures optique (en rouge) et
capacitive (en noir), avec une poutre encastrée-libre mesurant 5 pm x 16 pm
(couche active en nitrure de silicium), actionnée avec Vpo = =5V et Vo =
600 mV appliqués a I’électrode supérieure. La fréquence de résonance obtenue
est 1.441 MHz, et le facteur de qualité 2200. Le spectre de charge a été obtenu
en moyennant 6 mesures.

4.2.2 Résultats

Comparaison au modele

Les spectres de résonance obtenus permettent de mettre en évidence la
faisabilité d’une détection capacitive simultanée a I’actionnement diélectrique
des structures. Fréquences de résonance et coefficients de qualité sont simi-
laires a ceux obtenus en mesure optique de la vibration.

Pour vérifier la concordance entre le modele et les effets observés, on se
propose de vérifier la dépendance de la charge mesurée Q en fonction de Vpe
telle qu’attendue dans I'équation (2.59) :

2

0.6852 Y1 ceaVpol Vae

Q@
Keff Lt 1—I/d

Q(fres) =

La figure 4.11(a) représente une série de spectres de résonance en ampli-
tude réalisés avec un dispositif actionné par une couche de nitrure de silicium,
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4.2. Actionnement et détection simultanés

pour Vpe variant de —5V a +5 V. Conformément a l’expression (2.59), la
dépendance parabolique de I'amplitude des pics de charge en fonction de Vpe
apparait clairement figure 4.11(b).

On observe les mémes asymétries que lors des mesures d’actionnement
avec une détection optique : 'amplitude s’annule pour une tension Vpo non
nulle (0.1 V pour les dispositifs dont la couche active est en nitrure de sili-
cium).

Efficacité de transduction

L’efficacité de transduction expérimentale, calculée a partir de la charge
mesurée, permet d’évaluer les performances de I'actionnement et de la détec-
tion par rapport a ce qui est attendu. Ici encore, on se place a la fréquence
de résonance, point remarquable du spectre.

L’efficacité de la détection diélectrique est définie comme le rapport entre
la charge mesurée a la résonance, et 'amplitude du déplacement du cantile-

ver
_ Q(fres)
Ares

Xd (4.19)

Comme cette efficacité est théoriquement égale a l'efficacité d’actionne-
ment, avec les égalités (4.9) et (4.19), on peut écrire :

Q(fres) Keys
QVac

ol Qfres); @ et Vac sont des valeurs expérimentales, et K ;¢ la raideur
effective du résonateur, est évaluée par le modele.

Xd = (4.20)

On peut alors comparer cette efficacité de transduction expérimentale
avec sa valeur théorique :

ew Vg
=0.68—
Xd Lt1— Vq

€o€aVpe (4.21)

La figure 4.12 reprend les résultats des estimations des efficacités expéri-
mentale et théorique de détection en fonction de Vp¢e, pour deux cantilevers,
I'un actionné avec une couche de nitrure de silicium, I’autre avec une couche
d’alumine, de dimensions respectives 5 pm x 16 pm et 5 pm x 14 pm.
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FIGURE 4.11 — Mesures d’amplitude de vibration d’un levier mesurant 5 pm x
16 um actionné avec une couche en nitrure de silicium, pour Vpe variant
de =5V a +5V, et Ve = 600 mV. (a) Spectres en fonction de Vpe. (b)
Ajustement parabolique de I'amplitude des pics de résonance. Les valeurs
d’amplitude de charge ont été obtenues en moyennant 6 mesures.
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FIGURE 4.12 — Efficacités de transduction théorique et expérimentale de
quelques dispositifs en fonction de Vpe corrigé. En rouge, celle d'un cantilever
de dimensions 5 um x 16 um actionné par une couche de nitrure de silicium.
En bleu, celle d'un cantilever de dimensions 5 pm x 14 pum actionné par une
couche d’alumine.

4.3 Vers une application capteur

Pour évaluer le potentiel des dispositifs fabriqués pour la détection de
masse, il parait primordial d’en estimer quelques caractéristiques métrolo-
giques, comme leurs sensibilité, stabilité, et résolution.

4.3.1 Sensibilité

La sensibilité, c’est-a-dire le rapport entre une variation de fréquence de
résonance du cantilever, et la variation de masse correspondante, est donnée
par I'équation (1.5) :

_ 5fres _ fres

S
oMy~ 8M.y;

Par exemple, pour un des cantilevers étudiés ici, de dimension 5 pm x 16 pm
dont la fréquence de résonance mécanique est 1.44 MHz, cette grandeur
s’éleve a environ 13 Hz/fg.
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FIGURE 4.13 — Ecart type de la variance d’Allan de la fréquence de résonance
relative a la moyenne en fonction du temps d’intégration lors d’une détection
optique.

4.3.2 Stabilité de la mesure

Pour estimer expérimentalement la stabilité des dispositifs, des variance
d’Allan relatives de la fréquence de résonance ont été calculées et comparées
en détection optique et capacitive. Pour relever la fréquence de résonance du
cantilever au cours du temps, on se place a la fréquence de rotation de phase,
et on mesure les variations de la phase. La pente de la phase, accessible par
un spectre, permet alors de remonter aux variations de fréquence.

Les mesures ont été réalisées sous vide, sur un cantilever actionné avec du
nitrure de silicium, de dimensions 5 pm x 20 pm, compensé avec un cantilever
de 5 pum x 18 um. Pour la détection capacitive, on a excité le cantilever avec
Vbe = —4 V et Vi = 400 mV. Pour la détection optique, pour éviter les non
linéarités, on a utilisé Vpe = —4 V Ve = 20 mV. Les résultats obtenus sont
présentés figures 4.13 et 4.14. On remarque que le rapport signal sur bruit
étant beaucoup plus important pour la mesure optique, I’écart type d’Allan
minimum dans ce cas-ci est presque deux ordres de grandeur inférieur a I’écart
type dans le cas d'une mesure capacitive.
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FIGURE 4.14 — Ecart type de la variance d’Allan de la fréquence de résonance
relative a la moyenne en fonction du temps d’intégration lors d’une détection
capacitive.

4.3.3 Résolution - limite de détection

Les valeurs de variance d’Allan calculées précédemment permettent d’avoir
une estimation de la résolution, c¢’est-a-dire la plus petite variation de masse
mesurable. Pour cela, on utilise la relation (1.7) :

R _ So-fres (T) . 24Meff0-fres (T)
‘S| fTeS

Aux temps d’intégration courts, le bruit de la mesure est dominé par le
bruit blanc. On peut donc aussi estimer la résolution a partir du rapport
signal sur bruit avec la relation (1.8) :

1v2 1

~ S| 7Q SNR

Pour le cantilever considéré (M.;r = 17.7 pg), en mesure capacitive,
et pour un temps d’intégration optimal de 10 secondes (o, . (7)/fres =
9107% ), on aurait une résolution égale & 3.8 fg. Ce qui correspond a un
nombre de l'ordre d'une quinzaine de milliers de protéines de masse molaire
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150000 g/mol ou encore de l'ordre de quelques dizaines de milliers de micro-
ARN (Acide RiboNucléique).

Toutefois, on notera que le dispositif expérimental utilisé ici ne permet
pas de mesure simultanée a la mise en présence d’espéces cibles. La nécessité
d’ouvrir la chambre et de faire une mesure avant/apreés dépot force a se
placer en dehors des temps caractéristiques optimaux, augmentant ainsi la
limite de détection du capteur. De plus, la détection optique est a exclure en
raison de I’échauffement local provoqué par le laser qui influe sur la fréquence
de résonance et de I'impossibilité de replacer le faisceau précisément sur la
surface apres un dépot.

4.4 Une perspective de mesure :
la technique de mixage de fréquences

Dans le montage présenté figure 4.9 et utilisé pour tous les résultats précé-
dents, un cantilever de référence est nécessaire. Pour éviter le couplage direct
entre les signaux d’actionnement et de détection, et s’affranchir ainsi de la
nécessité de faire une mesure différentielle, on se propose d’utiliser une tech-
nique de mixage de fréquence. Celle-ci consiste a transposer le signal motionel
a une fréquence différente de la fréquence de résonance grace a une modula-
tion. Initialement, cette technique a été proposée pour éviter les problemes
d’atténuation du signal aux hautes fréquences en détection piézorésistive [6].

Le schéma 4.15 présente les modifications apportées au banc pour réaliser
simultanément l’actionnement et la détection en mixage de fréquences. On
applique au dispositif la superposition des tensions Vpe, Vaci, de fréquence
f1, au voisinage de la fréquence de résonance, et Vaco, a une fréquence f,
différente de f; : I'écart entre les deux est noté Af = f; — fo.

f2 est choisie en dehors de la résonance mécanique du cantilever. L’ac-
tionnement reste donc inchangé, et la composante dynamique de la capacité
du cantilever, ¢ (notée ¢; dans la partie 4.2.1), reste la méme : elle varie a la
fréquence de résonance.

En notant C, la capacité statique du cantilever, la charge a I'entrée de
I’amplificateur s’écrit donc :

¢ = (C+¢c)(Vbc + Vact + Vacs) (4.22)

90



4.4. Une perspective de mesure :
la technique de mixage de fréquences

Générateur Analyseur de réseau
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N ? _\ (signal a 4f)
N
1
\ D
] %
Amplificateur
de charges

FI1GURE 4.15 — Banc de mesure capacitive de la réponse fréquentielle du
résonateur en mixage de fréquence. Les tensions Vpe, Vac1, et Vaco sont
respectivement continue, alternative a la fréquence f;, voisine de la fréquence
de résonance mécanique du cantilever, et alternative a une autre fréquence
fa. A la sortie du résonateur, des signaux se superposent aux fréquences
constante, f1, 2f1, fa, f1+ f2, et Af. L’amplificateur de charges fait office de
filtre, et la mesure se fait a la fréquence Af.

En développant :

qg=CVpe+ cVpec + CVac1 + CVaco + cVac1 + cVaco (4.23)

— le terme C'Vpe est constant ;

— cVpe, la composante mesurée avec le montage précédent, est a la fré-
quence de résonance ;

— OV correspond au signal responsable du couplage direct a la fré-
quence de résonance ;

— CVyeo est a la fréquence fs;

— ¢V est la somme d’une composante constante, et d'une composante
qui varie au double de la fréquence de résonance
(cos(2m f1t) cos(2m fit + ¢) = cos(4n fit + &) + cos(9)) ;

— enfin, cV409 comporte une composante a la fréquence somme de celles
de Va1 et Vaco, et une composante a la fréquence Af
(cos(2m fit) cos(2m fot + @) = cos(2m(f1 + fo)t + @) + cos(2mAft — @)).

Lorsque f; est a la fréquence de résonance du dispositif, un filtrage de ¢
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a la fréquence Af, permet de mesurer la charge suivante :

1 Q Vg [ ew ]2
Aw) = = — |0.68— 4.24
Q( W) 2 Keff (1 _ Vd)2 0.68 thogd VDC‘/I‘/Q ( )

avec V) et V5 les amplitudes respectives de Vo1 et Vaceo.

En fait, V4o serait balayée au voisinage de la résonance. On choisira A f
assez petit pour faciliter le filtrage et la mesure, mais suffisant pour que Vaco
reste en dehors du pic de résonance.

Pour une tension V5 d’amplitude comparable a V¢, la quantité de charge
détectée est moitié moindre que celle obtenue avec le montage différentiel
(expression (2.59)), mais cette réduction des charges s’accompagne aussi de
certains avantages. La mesure se fait a la fréquence fixe Af : il n'y a pas
d’autres signaux que le signal utile a cette fréquence. L’absence de couplage
direct permet de faire les mesures sans cantilever de référence. L’absence
de couplage parasite, et la possibilité de choisir Af permettent d’optimiser
le montage de détection de charges pour filtrer étroitement le signal a une
fréquence plus basse que la résonance.
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L’adaptation des technologies MEMS et NEMS a la détection biochi-
mique est envisagée comme une alternative sans marquage aux technologies
existantes de détection d’analytes chimiques et biologiques. La sensibilité et
la résolution sont des critéres clés de performance de ces capteurs gravimé-
triques. Leur résolution est exacerbée par la réduction en taille, qui permet
a la fois de diminuer leur masse effective et d’augmenter leur fréquence de
résonance. Un des principaux enjeux au développement de tels capteurs mi-
niaturisés provient donc de la capacité a réaliser des moyens de transduction
électromécanique - actionnement et détection électriques du mouvement mé-
canique - robustes et intégrés.

Ces travaux de these présentent 1’étude de la transduction diélectrique
appliquée a la mise en vibration de microleviers et son intégration dans le
cadre d'un procédé de fabrication collective sur silicium. L’efficacité de ce
moyen de transduction est fortement liée a ’épaisseur et a la permittivité
de la couche diélectrique employée et tire avantageusement partie de 1'utili-
sation de matériaux a haute permittivité, dits « High-K », en films d’épais-
seur nanométrique. Trois matériaux diélectriques ont été étudiés : le nitrure
de silicium faiblement contraint, 'alumine et 'oxyde d’hafnium. Ils ont été
intégrés comme couche d’actionnement sur des microleviers de silicium. Les
résultats obtenus démontrent la capacité d’actionnement des microstructures
en utilisant ces couches diélectriques mais également la possibilité d’effectuer
simultanément actionnement et détection électrique sur un seul et méme
transducteur. Une perspective d’amélioration de ces dispositifs réside dans
I’amélioration de la qualité des films minces employés, en particulier I'oxyde
d’hafnium qui présente des défauts sources de courants de fuites. Une autre
piste serait ’exploitation de matériaux aux constantes diélectriques plus éle-
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vées, mais cette possibilité sera toutefois limitée par la réduction de la lar-
geur de bande interdite qui est source de courants de fuite et de tensions
de claquage réduites préjudiciables au bon fonctionnement de la détection
capacitive [1].

D’autres enjeux liés a la détection chimique par NEMS n’ont pas étés
abordés dans ces travaux, mais sont cependant primordiaux.

Tout d’abord le fait que la réduction en taille, favorable a 'augmentation
de la sensibilité, réduit les probabilités de contact avec I'analyte, et augmente
donc les temps de réponse. Par exemple, pour une concentration de 1 fM en
diffusion statique autour d’une surface sensible hémisphérique de 10 um de
rayon, le temps de réponse approche de I'heure [2]. Cet effet est d’autant
plus marqué qu’une fonctionnalisation de la surface entiere du systeme crée
une déplétion de 'analyte. Pour augmenter les flux d’analytes vers la surface
sensible, différentes stratégies sont envisageables : tout d’abord, ne fonction-
naliser que la surface active [3] ensuite, utiliser un réseau de capteurs [4], qui
permettra d’augmenter la surface utile en gardant les avantages des petites
dimensions (nécessite de faire de la fabrication intégrée a grande échelle, tout
a fait envisageable avec des mems a transduction diélectrique). Ou encore,
on peut utiliser la microfluidique par exemple pour confiner les analytes au
voisinage du capteur avec I’écoulement laminaire d’un autre fluide. [5]. Dans
tous les cas, il faudra trouver un compromis entre le temps de réponse, lié a
la taille de la surface du capteur, et 'augmentation de la sensibilité, liée a sa
masse.

Enfin, dans le cadre de cette these, les cantilevers étudiés I’étaient dans
un environnement a basse pression, mais les applications visées en bio-chimie
rendent nécessaire les utilisations de liquides. Les environnements fluides sont
sources de dissipations importantes et affectent significativement la réponse
mécanique des cantilevers en diminuant drastiquement leurs facteurs de qua-
lité [6]. Pour maintenir les performances du capteur, le facteur de qualité
peut-étre amélioré par différentes stratégies comme 'excitation du cantilever
a travers une boucle rétroactive pour stabiliser les oscillations a la fréquence
de résonance [7], ou 'utilisation des modes de résonance plus élevés [8]. Une
autre stratégie consiste a intégrer un canal microfluidique directement dans le
cantilever qui reste actionné sous vide [9]. Cette stratégie parait étre la plus
performante, et pourrait étre avantageusement combinée avec l'utilisation
d’un réseau de capteurs.
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