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Microscope à force atomique
1. [bookmark: _Toc324239642][image: ] (
Figure 
1
 : empreinte de diamant
)Historique
La microscopie à force atomique doit son invention en 1985 aux physiciens Heinrich Rohrer (suisse) et Gerd Binning (allemand) tous deux prix Nobel de physique, en 1986.
2. [bookmark: _Toc324239643]Généralité  et principe
La microscopie à force atomique est une méthode permettant de réaliser une cartographie tridimensionnelle ou de caractériser les propriétés physiques d’un matériau à l’échelle nanométrique. Son principe repose sur la détection des forces atomiques s’exerçant entre la surface de l’échantillon et une pointe d’à peine quelques micromètres de hauteur.
Cette technique permet de travailler sous vide, à l’air ambiant et dans les liquides (eau et solvants).
[image: ]







 (
Figure 
2
 : principe de fonctionnement
)

3. [bookmark: _Toc324239644]Terminologie
Le microscope à force atomique est un microscope à effet de forces et l’acronyme anglais décrivant la façon la plus générale pour ce type de microscope est  SFM (Scanning Force Microscope). Plusieurs acronymes du type XFM (X = variable) sont utilisés pour indiquer la force spécifique mesurée, comme par exemple MFM (Magnetic Force Microscopy), FFM (Friction Force Microscopy). La dénomination AFM doit être réservée plus particulièrement au mode de fonctionnement correspondant au contact entre la pointe et la surface. En français, l’expression microscope à effet de forces est très peu utilisée et par conséquent dans la suite de cette présentation  on utilisera la dénomination « microscope à force atomique = AFM » qui est plus couramment employée et qu’il faudra comprendre ici dans son sens le plus général.
4. [bookmark: _Toc324239645][image: ]Comparaison entre microscopes
5. [bookmark: _Toc324239646] (
Figure 
3
 : champs d’applications
)Les forces
[image: ]






 (
Figure 
4
 : courbes de réponse de force
)

[bookmark: _Toc324239647]5.1. Forces de Van Der Waals
Les forces de Van de Waals (VdW), du nom du Hollandais Johannes Diderik Van der Walls, (1837 -1923), prix Nobel de physique 1910, sont des forces électromagnétiques résiduelles faibles, d’origine quantique, s’exerçant entre des molécules et même des atomes neutres.
[bookmark: _Toc324239648]5.2. Forces de répulsion à courte portée
En rapprochant la pointe de la surface à quelques angströms (10-10 [m]), les nuages électroniques des ions vont se recouvrir et créer une force répulsive qui augmente rapidement, si l’on continue de rapprocher les deux corps. C’est une force à courte portée. Elle est liée au principe d’exclusion de Pauli, lors de l’interpénétration des cortèges électroniques.
[bookmark: _Toc324239649]5.3.  Autres forces
Il existe d’autres forces : les forces de capillarité, les forces électrostatiques, les forces magnétiques, …
6. [bookmark: _Toc324239650]Eléments de l’AFM (
3
) (
2
) (
1
)
1. La sonde : levier et pointe.
2. Chaine de détection : laser miroir, photodiode
3. Système de balayage : Piézoélectrique.
4. Système de contrôle : Paramétrage, consignes, visualisation.
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 (
Figure 
5
 : éléments de l’AFM
)

6.1. [bookmark: _Toc324239651]La sonde : pointe et levier
Le couple levier pointe est l’élément essentiel pour l’obtention d’une mesure efficace. En effet la pointe interagit directement avec la surface. Cet élément doit absolument être adapté au type d’échantillons, à la mesure effectuée et au mode de travail choisi. 
Ce binôme est composé d’un bras de levier très mince faisant office de ressort, dont la forme est soit rectangulaire, soit en « V » et qui porte à l’extrémité une pointe très fine. 
Le microlevier, pour son bon fonctionnement, doit remplir plusieurs conditions :	
a) La constante de raideur du microlevier k doit être assez petite pour qu’une faible interaction entre la pointe et l’échantillon puisse être détectée. 
b) La fréquence de résonance du microlevier doit être élevée (kHz) pour minimiser la sensibilité aux vibrations extérieures.
La pointe aussi, pour son bon fonctionnement, doit remplir plusieurs conditions :
a) Pour étudier une surface à l’échelle atomique, une pointe extrêmement fine à très petit rayon de courbure est nécessaire. De façon ultime, des pointes monoatomiques bien définies sont désirables, car les images d’AFM dépendent de façon critique de l’extrémité de la pointe.
b) Pour étudier les surfaces relativement rugueuses, l’angle de cône de la pointe doit être aussi petit que possible de façon à ce que la pointe puisse pénétrer dans les trous ou sillons profonds de la surface.

Evidemment la qualité des pointes est très importante pour atteindre une bonne résolution. Initialement celles-ci étaient constituées d’un petit diamant collé à l’extrémité de leurs bras de levier. Actuellement, elles sont fabriquées en même temps que le microlevier et sont faites principalement en Nitrure de Silicium (Si3N4). Leurs formes typiques est une pyramide à base carrée avec une extrémité en forme de calotte sphérique.
6.1.1. [bookmark: _Toc324239652]Paramètres des pointes
Voici, un exemple de site concernant les pointes des fabricants µmash :
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Figure 
6
 : 
http://www.spmtips.com/
)

6.1.2. [bookmark: _Toc324239653]Exemple de caractéristiques : sondes de forme « Poutre »

6.1.2.1. La pointe (mode tapping)
 (
Typical probe tip radius
1 nm
Height of extratip
100-500 nm
Probe material
Tungsten*
Total probe tip height
20..25 µm
) (
Ful tip cone angle : 40°
Total tip height : 20-25
µ
m
Probe material : n-type silicon (doped)
Probe bulk resistivity : 0.01-0.05 
Ω
/cm
The full cone angle may be less than 40° at the last 200
µ
m of the tip end
)[image: ]
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6.1.2.2. Le levier
[image: ]Pour les pointes « poutres », voici les caractéristiques de la série 14 :





 (
Figure 
7
 : 
pointe pour le mode tapping
)

	Cantilever
	Resonant frequency [Hz]
	Spring constant [N/m]
	Length
L ± 5µm
	Width
W ± 3 µm
	Thickness
T ± 0.5µm

	
	Min
	Typ
	Max
	Min
	Typ
	Max
	
	
	

	Series 14
	110
	160
	220
	1.8
	5.7
	12.5
	125
	35
	2.0



6.1.3. [bookmark: _Toc324239654]Exemple de caractéristiques : sondes de forme « Triangle »
Il y a plusieurs sortes de pointes à forme « triangle ». Par exemple, les pointes NSC11A et NSC11B. Leurs principales caractéristiques sont les suivantes : 
[image: ] (
Figure 
8
 : pointe pour le mode contact
)[image: ]





	Cantilever
	Resonant frequency [Hz]
	Spring constant [N/m]
	Length
L ± 5µm
	Width
W ± 3 µm
	Thickness
T ± 0.3µm

	
	Min
	Typ
	Max
	Min
	Typ
	Max
	
	
	

	NSC11 A
	45
	60
	75
	1.5
	3.0
	5.0
	200
	
40

	
2.0

	NSC11 B
	260
	330
	420
	23
	48
	91
	90
	
	



6.2. [bookmark: _Toc324239655] (
C
)[image: ]La chaine de détection
 (
A
)Elle est constituée de 3 éléments.

A. Laser
B.  (
B
)Dos de la  pointe (réflexion du laser)
C. Détecteur 4 quadrants
 (
Figure 
9
 : chaine de détection
)

Le laser est aligné manuellement sur la pointe du microscope pour que la réflexion de celui-ci se trouve au centre du détecteur 4 quadrants. C’est la mise à zéro de la mesure.  La pointe, en se mettant en  mouvement via le scanner,  modifie l’angle de déflexion du rayon laser suivant la topographie de surface ou des forces engendrées par l’échantillon. Le rayon laser se déplace sur le  4 quadrants et modifie la conductivité des jonctions optoélectroniques. Le détecteur 4 quadrants transforme ce signal lumineux en signal électrique. 
6.3. [bookmark: _Toc324239656]L’émission : le laser
Le faisceau laser est généré par une diode alimentée en base tension avec une puissance maximum de 0.2mW. La longueur d’onde émise est comprise entre 600[nm] et 700[nm]. Ce laser est de classe II. 
6.4. [bookmark: _Toc324239657]La réflexion : le dos de la pointe
La pointe a plusieurs caractéristiques physiques. Il y en a une dont on ne parle pas souvent, qui est sa réflexion. En effet, le dos de la pointe doit être en mesure de réfléchir le faisceau laser avec un minimum de perte d’intensité. Certaine pointe on déjà une réflexion suffisante  intrinsèque aux matériaux utilisés pour sa fabrication. D’autres doivent impérativement disposer d’un revêtement supplémentaire souvent à base d’or ou de cobalt.
6.5. [bookmark: _Toc324239658]La détection : le détecteur 4 quadrants
[image: ]

 (
Topographie = 
(A+B) – (C+D)
)



 (
Figure 
10
 : détecteur 4 quadrants
)

Le détecteur quatre quadrants (ou deux quadrants) est composé de quatre diodes ou transistors optoélectroniques qui réagissent à la position du faisceau laser. En effet, l’intensité du faisceau agit sur la conduction électrique des diodes ou des transistors au niveau de leurs jonctions PN.
La combinaison mathématique des détecteurs telle que  démontrée ci-dessus va nous permettre de travailler avec différents modes.
6.6. [bookmark: _Toc324239659]Le système de balayage : le scanner
[image: http://users.skynet.be/andystrappazzon/memoires/fig3.4.gif]Le scanner va permettre la mise en  mouvement de l’échantillon et pouvoir ainsi balayer la surface selon nos besoins. Différents types de scanners peuvent être montés sur le microscope. Tout dépend de la surface et de la résolution souhaitée. 
 (
Figure 
11
 : scanner
)Un scanner fonctionne sur le principe du piézoélectrique. La piézoélectricité est la propriété que possèdent certains corps à se polariser électriquement sous l’action d’une contrainte mécanique et réciproquement de se déformer lorsqu’on leur applique un champ électrique. 
Il faut néanmoins savoir que ces systèmes doivent être dès le départ proprement calibrés. En effet le scanner comprend certaines imperfections telles que :
Une non linéarité intrinsèque					Le phénomène d’hystérésis
[image: ][image: ]




 (
Figure 
12
 : 
courbe de non linéarité intrinsèque
) (
Figure 
13
 : courbe d’hystérésis
)

Le vieillissement
 (
Figure 
14
 : courbe de vieillissement
)[image: ]






Voilà pourquoi une calibration régulière du scanner est indispensable.
 (
Figure 
15
 : comparaison d’un scanner calibré
)[image: ]
6.7. [bookmark: _Toc324239660]Système de contrôle : Paramétrage, consignes, visualisation
Comme une grande partie des appareils de mesures complexes, les AFM sont gérés  par un ordinateur. Par l’intermédiaire du software  du constructeur, nous pouvons paramétrer, contrôler, visualiser et mettre en forme nos résultats. 
La première étape est d’ajuster les paramètres du microscope. Nous devons déterminer le mode de fonctionnement, les paramètres de pointes et ajuster l’interaction pointe-échantillon. 
Une fois ces paramètres optimisés, l’acquisition des signaux s’enregistre automatiquement sous la forme d’une image. Un système d’asservissement permet à la pointe de mesurer les caractéristiques de surface en suivant le relief de l’échantillon.
A la suite de cette acquisition, les résultats seront traités et mis en forme selon les besoins.
7. [bookmark: _Toc324239661]Les différents modes de travail utilisés dans notre laboratoire
7.1. [bookmark: _Toc324239662]Le mode tapping
[image: ] (
Figure 
16
 : le levier en mode tapping
)Sur l’échantillon, le microlevier oscille près de sa fréquence de résonance à une amplitude suffisamment élevée de façon à ce que la pointe vienne tapoter la surface. Celle-ci ne vient que périodiquement en contact avec l'échantillon et les forces de friction sont ainsi évitées. L'image hauteur représente la topographie de surface. La variation de l'amplitude d'oscillation est utilisée comme signal d'asservissement afin de corriger le déplacement en z, pour conserver l'amplitude constante et ainsi suivre la morphologie de surface. Le mode tapping est approprié à l’analyse des polymères et à des échantillons biologiques. Il fonctionne également en milieu liquide.



7.1.1 Contraste de phase
L’option contraste de phase est utilisée en mode tapping. Le mouvement d'oscillation de la pointe peut également être caractérisé par son déphasage par rapport au mouvement d'oscillation du piezo qui l’entraîne. Ce déphasage change quand la pointe rencontre des régions avec des propriétés de surface différentes ; l’enregistrement du déphasage donne un contraste caractéristique de l'adhésion et/ou de l'élasticité, selon la nature de l'échantillon. De plus, même sur un échantillon homogène, le signal obtenu permet souvent d’obtenir une meilleure résolution morphologique que sur les images hauteur et amplitude.
7.2. [bookmark: _Toc324239663][image: ]Le mode contact
 (
Figure 
17
 : mode contact
)En mode contact, les principales forces d’interaction entre la pointe et la surface sont des forces répulsives de très courte portée (quelques nm au maximum). En mode contact, deux modes d’imagerie sont possibles : le mode hauteur et le mode force.
7.2.1. [bookmark: _Toc324239664]Le mode hauteur ou mode à force constante
Il est le plus couramment utilisé. La déflexion du microlevier est maintenue constante par une boucle d’asservissement, qui pilote le déplacement de la céramique piézo-électrique sous l'échantillon. Les lignes d'équiforces sont donc interprétées comme la topographie de l'échantillon : le contraste de l'image est dû uniquement au déplacement en « z » du piézo.
7.2.2. [bookmark: _Toc324239665]Le mode force ou mode à hauteur constante
La hauteur de l’échantillon est maintenue constante et la déflexion du microlevier est enregistrée. Ce mode donne également des informations topographiques, mais il introduit une limite dans le choix de l’échantillon : il doit être très peu rugueux de manière à ce que le microlevier puisse suivre la surface sans être endommagé. Ici le contraste de l’image est uniquement dû aux variations locales de forces. Ce mode est généralement utilisé pour obtenir des images à l’échelle atomique. (
Trace
) (
Ligne
) (
Retrace
)
8. [bookmark: _Toc324239666]CPII
8.1. [bookmark: _Toc324239667]Vue éclatée
8.2. [bookmark: _Toc324239668]Les différentes composantes du  CPII
[image: ]










 (
Figure 
18
 : CPII
)

8.2.1. [bookmark: _Toc324239669][image: ]L’ordinateur et son contrôleur
 (
Figure 
19
 : ordinateur
)Il est directement relié à l’AFM. Il permet l’acquisition d’images, et le paramétrage du microscope.
8.2.2. [bookmark: _Toc324239670]Son optique de grossissement
 (
Figure 
20
 : optique
)[image: ]Il permet d’effectuer les réglages de bases : position de l’échantillon, mise en place du laser sur la pointe, hauteur de la pointe, …
8.2.3. [bookmark: _Toc324239671][image: ]Sa table pneumatique
Elle permet une qualité de signal nettement supérieure en diminuant les vibrations parasites environnementales grâce à ses cousins d’air.
8.2.4. [bookmark: _Toc324239672] (
Figure 
21
 : table
)Sa tête
 (
Figure 
22
 : tête
)[image: ]Elle peut bouger dans les trois axes X, Y, Z. Elle est composée d’un système de détection (laser réflexion, détecteurs) et d’une pointe. Les réglages du laser et du détecteur quatre quadrants se font à partir de petites molettes Le choix du mode de travail se fait aussi par celle-ci.
8.2.5. [bookmark: _Toc324239673]Son détecteur  quatre quadrants
 (
Figure 
23
 : détecteur
)[image: ]Il permet de détecter les mouvements de déflexion verticaux et horizontaux. La différence d’intensité, entre les quadrants du bas et du haut de la photodiode, est proportionnelle aux mouvements en « Z » du microlevier, quant à la différence d’intensité, entre les quadrants de gauche et de droite, elle est proportionnelle à sa torsion.

8.2.6. [bookmark: _Toc324239674]Son Laser
 (
Figure 
24
 : laser
)[image: ]C’est une diode laser alimentée par une basse tension avec une puissance maximum de 0.2 [mW]. La tête du microscope est pourvue d’un laser de Classe II. 
8.2.7. [bookmark: _Toc324239675]Son support et son binôme pointe/levier
 (
Figure 
25
 : support pour tip
)[image: ] (
Figure 
26
 : tip
)[image: ]La pointe est déjà fixée sur un support plastique, ce qui nous permet de la positionner facilement sur le support du microscope, qui sera inséré dans la tête.

8.2.8. [bookmark: _Toc324239676]Son scanner 
Le scanner constitue la partie mobile de l’AFM. L’échantillon est placé et collé sur un disque magnétique. Celui-ci est positionné sur le scanner et est directement fixé par aimantation.
8.3. [bookmark: _Toc324239677]Paramètre de mise en marche du CPII
8.3.1. [bookmark: _Toc324239678] Réglage laser
[image: ][image: ][image: ][image: ][image: ]Pour commencer, il faut descendre la pointe proche de la surface afin d’ajuster le laser et le détecteur.
 (
Figure 
27
 : réglage du lasser
)
8.3.2. [bookmark: _Toc324239679]Fréquence de résonnance  (mode tapping)
Le système le fait automatiquement et nous permet de contrôler l’état de la pointe. La fréquence optimale, symbolisée par une croix, doit se trouver sur la droite de la pente et correspondre aux spécifications du fabriquant.
[image: ]







 (
Figure 
28
 : recherche de la fréquence de résonnance
)



[image: ]La pointe est ensuite engagée sur la surface et le réglage des paramètres permettant d’optimiser l’image peut se faire.
 (
Figure 
29
 : pointe et  son ombre
) (
Descente de la pointe
) (
Figure 
30
 : pointe sur son ombre
)[image: ][image: ][image: ]

Les réglages ci-dessous se font par l’intermédiaire de ce menu : 
 (
Figure 
31
 : menu réglages
)[image: ]












8.3.3. [bookmark: _Toc324239680]Slope (pente) 
La pente se règle visuellement, il faut que le signal soit le plus plat possible. En effet l’échantillon n’est que rarement plat et il faut dans un premier temps ajuster digitalement la pente. Voir photos ci-dessous :
[image: ][image: ]




 (
Figure 
32
 : pente mal réglée
) (
Figure 
33
 : pente réglée correctement
)
8.3.4. [bookmark: _Toc324239681]Rate (vitesse de balayage)
La vitesse de balayage se règle en fonction du rapport signal / bruit. En effet si la vitesse est très rapide la pointe ne peut pas suivre proprement le relief de l’échantillon et la qualité de la mesure diminue. En revanche si la vitesse est lente la sensibilité sera meilleure mais le temps d’acquisition peut –être très long. 
8.3.5. [bookmark: _Toc324239682]Size (Surface de balayage)
C’est la surface sur laquelle on veut cibler le balayage. Ses limites sont  de 1 à 100 [m].
8.3.6. [bookmark: _Toc324239683]Gain (sensibilité de la boucle de contre réaction).
 (
Sur oscillation
) (
Sous réactivité
)[image: ][image: ][image: ] (
Figure 
34
 : réglage du gain
)[image: ][image: ][image: ]Le gain correspond à la sensibilité du scanner à suivre le relief de l’échantillon. Plus le gain est grand plus la précision sera marquée mais attention à la sur oscillation du signal. En effet si le gain dépasse une certaine limite celui-ci devient très instable et se traduit par un signal très parasité. En revanche si le gain est trop faible la précision peut-être considérablement réduite

8.3.7. [bookmark: _Toc324239684][image: ]Set P (Z)
C’est la distance entre la pointe et l’échantillon. Celle-ci peut être ajustée selon le type d’échantillon. Toutefois, si la distance pointe échantillon est trop grande la pointe va décrocher de la surface et le signal sera perdu. A l’autre extrême la pointe peut venir s’écraser sur l’échantillon, ce qui risque d’endommager la pointe et la surface.
8.3.8. [bookmark: _Toc324239685]Drive (amplitude).
 (
Figure 
35
 : set P et drive
)Le drive est l’intensité à laquelle la pointe va tapoter l’échantillon. En effet la pointe se règle sur sa fréquence de résonnance et sur son amplitude. Ce paramètre est ajusté selon le type d’échantillon.
9. [bookmark: _Toc324239686]Mesures couramment effectuées
9.1. [bookmark: _Toc324239687]Signal topographique en mode tapping
 Le mode « tapping » nous intéresse particulièrement, car nous mesurons généralement des matériaux mous de type polymères, qui se détériorent facilement sous la pression d’une pointe. Nous mesurons des croissances de polymères type «brush » dans le but d’obtenir des profils topographiques. Nous avons aussi procédé à quelques mesures de rugosités surfaciques.
9.1.1. [bookmark: _Toc324239688]Photo
 (
Silicone Oxyde
Polymère
)








 (
Figure 
36
 : image couramment faite
)
10. [bookmark: _Toc324239689]Traitement des résultats
[bookmark: _Toc324239690]10.1. Flatten
[image: ]« Le Flatten » est un traitement d’image permettant de soustraire les défauts de forme. En effet, une image AFM  brute est déformée par le rayon de courbure du scanner. Le balayage ne se fait pas de manière plane et doit être aplatie par l’intermédiaire de la fonction « flatten ». Cette fonction, nous permettra de comparer plus facilement les images entre elles. 
 (
Figure 
37
 : programme pour le flatten (à droite image avant, à gauche image après)
)

[bookmark: _Toc324239691]10.2. Analyse
Le programme d’analyse de cet AFM nous permet d’avoir des images en 3D, de mesurer des profils et de faire des calculs surfaciques de rugosité.
 (
Figure 
38
 : mesure d'un profil
)[image: ]







 (
Figure 
39
 : image 3D
)

[bookmark: _Toc324239692]10.3. Exemples d’artéfacts 
Voilà quelques artéfacts dus à la forme de la pointe…
 (
Figure 
40
: artéfacts
)Il faut faire attention aux paramètres physiques de la pointe, car ils vont engendrer des artéfacts spécifiques à celle-ci.
[image: ]






[bookmark: _Toc324239693]11. Conclusion
L’AFM est un instrument de mesure à haute résolution, qui est toujours en développement, par exemple pour améliorer la rapidité des images. Il est très fiable lorsque la pointe est correctement choisie et que tous les paramètres de mise en marche sont optimisés.
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