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Abstract

Scanning thermal microscopy is a promising tool to investigate material’s thermal
measurements and heat transfer mechanisms at the micro/nanoscale. The probe thermal
response was explored using two different resistive probes: Wollaston and Palladium probes.
A 3D realistic model was developed for the Wollaston probe-sample system with their
surrounding medium. The simulation of tip wire takes into account its holder and considers
that the surrounding medium between the probe and the sample is convective and diffusive.
The probe’s response was evaluated during the approach toward a sample of copper. The
comparison with experimental results showed that considering natural air convection for the
surrounding medium is a valid assumption. We then present a methodology to characterize
the thermal signal of probe in contact with a nanostructured sample. For that, we used a
sample composed of buried silicon steps under SiO2. SThM proves to be a powerful tool to
perform subsurface imaging. We showed that the thermal signal obtained by the probe is
influenced by the presence of internal structures and corresponds to a scanned volume which
takes into account material’s thermal properties. With our modelling, we were able to rebuild
the experimental profile obtained by SThM. For the Palladium probe, the probe’s response
was studied experimentally under ambient conditions in the AC mode for different
frequencies. The analysis of the results pointed on a phenomenon which can be described as a
thermal wave resonance which takes place at micro/nanoscale. This phenomenon is suggested
to be related to the thermal diffusion length of the surrounding medium (air) and independent
of the sample thermal properties.

Keywords: Scanning thermal microscopy, Characterization, nanostructured sample, thermal

probe, convective medium, thermal wave, modelling, experiments



Résumé

La microscopie thermique est un outil prometteur permettant d’étudier les mesures
thermiques de matériaux et les mécanismes de transfert de chaleur aux micro/nanoéchelles.
La réponse thermique de la sonde a été étudiée en utilisant deux sondes résistives : Wollaston
et Palladium. Un modéle en 3D reéaliste a été développé pour la sonde Wollaston et
I’échantillon avec leur milieu environnant. La simulation de la sonde prend en compte son
support et considére que le milieu environnant est convectif et conductif. La réponse de la
sonde a été évaluee lors de I'approche vers un échantillon de cuivre. La comparaison avec les
résultats expérimentaux montre que la prise en compte de la convection naturelle pour le
milieu environnant est une hypothese qui semble pourrait étre prise. Nous présentons ensuite
une méthodologie pour étudier le signal thermique de la sonde en contact avec un échantillon
nanostructuré. Pour cela, nous avons utilisé un échantillon composé de marches de silicium
sous une couche de SiO,. SThM s‘avere étre un outil puissant pour effectuer de I'imagerie
sub-surfacique. Nous avons montré que le signal thermique obtenu par la sonde est influencé
par la présence de structures internes et correspond a un volume sondé qui prend en compte
les propriétés thermiques des matériaux. Avec notre modeéle, nous avons pu reconstruire le
profil expérimental obtenu par SThM. Pour la sonde en Palladium, la réponse de la sonde a
été étudiée expérimentalement sous conditions ambiantes en mode alternatif. L'analyse des
résultats a mis en évidence la présence d’un phénomene que nous interprétons comme une
résonance d'onde thermique qui prend place au micro/nanoéchelle. Ce phénomeéne est lié a la
longueur de diffusion thermique du milieu environnant (air) et indépendant des propriétés

thermiques de I'échantillon.

Mots clés: Microscopie thermique a balayage, Caractérisation thermique, échantillon

nanostructuré, sonde thermique, milieu convectif, onde thermique, modéle, expérimental
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Figure 3- 1 :a) SEM cross-cut image of the sample showing Silicon steps buried under
Silicon dioxide (from VTT) b) Structure of sample showing nine pyramidal shapes created on

a silicon substrate with a zoom of the structure showing different steps...........cccccevevveivennnnn 119
Figure 3- 2: 15x15 um Topography image and its corresponding line profile obtained for a
side 0f 400 NM StEP WIALN. ....ocviiiccecee e s 120

Figure 3- 3: a) 5x5 pum thermal (top left), topographic (top right) and thermal profiles
(bottom) obtained for a corner of a square having steps of 100 nm (red curve) and 400 nm
(blue curve) b) 5x5 um thermal (top left), topographic (top right) and thermal profiles
(bottom) obtained for a corner of a square having steps of 100 nm (red curve) and 200 nm
(blue curve) ¢) ) 5x5 um thermal (top left), topographic (top right) and thermal profiles
(bottom) obtained for a corner of a square having steps of 400 nm (red curve) and 300 nm
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Figure 3- 4: DFL image of the sample displaying steps StruCture. ...........c.ccocvvervrveiveriennnn, 124
Figure 3- 5: 15 x15 pum a) topography scan b) line profile and their corresponding thermal c)
image b) line profile analysis for 2 pm step width e) thermal scan f) line profile analysis for 1
pm step width g) thermal scan h) line profile for 600 nm step width performed by SThM
under ambient conditions fOr 1= 50 MAL. ...t 127
Figure 3- 6: Schematic representation of the sample with realistic dimensions used for the
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Figure 3- 7:a) Side view of silicon steps (without SiO2 coating) b) top view of silicon steps
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Figure 3-8: a) Schematic of the sample and probe positions b) Cross section temperature
distribution of the Wollaston probe in contact with the sample for different probe positions.

Figure 3-9: Tip apex temperature as a function of Silicon dioxide thickness for 2 um step
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Figure 3- 10: Schematic representation of the modelling of silicon dioxide thin on a silicon
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Figure 3- 11: a) Heat flux dissipated from the probe into the sample as a function of SiO2
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ENICKINIESS. ..ttt e ae e et ente e s e eseente e teeneeane e e nneenreeneeenen 134
Figure 3- 12: Thermal a) image and b) experimental profile analysis obtained with Wollaston
probe for 2um step width compared with ¢) numerical thermal profile. ............ccccceevennen. 136
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corresponding thermal c) image and d) line profile analysis performed by SThM on the
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Figure 3- 15: Schematic of the sample geometry and dimensions used in the modelling....142
Figure 3- 16: The meshed structure of the interface as built in the modelling. ................... 143
Figure 3- 17 : Temperature distribution of the probe/sample system obtained by modelling in
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Figure 3- 19: Tip apex temperature as a function of the probe position above the sample
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Figure 3- 20: Thermal images and their corresponding thermal profiles performed by SThM
using a Wollaston probe for four samples (A, B, Cand D)........cccccoovevviieiieveiieieese e 147
Figure 3- 21: The sample provided by Conpart and its holder with the polished area to be
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Figure 3- 22: a) Thermal image of polymer in matrix sample and b) thermal profile analysis.

Figure 3- 23: Variation of AP/P as a function of sample the thermal conductivity where the
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Figure 4- 1: Schematic representation of the electronic set up used for measurements in AC

operating mode. It’s composed of a Wheatstone bridge, a lock in amplifier. ...........c..co.... 159
Figure 4 - 2: Schematic representation of the experimental set up composed of the probe
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Figure 4- 3: Evolution of the probe response while approaching and retracting toward a
sample of copper under ambient conditions for a frequency of 1500 Hz with a current of 530
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Figure 4- 4: Approach (blue line) and retracting (green line) curves of the palladium probe
while approaching toward a sample of Silicon in AC operating mode with a current of 308

Figure 4- 5: Evolution in amplitude and phase of the probe response at the third harmonic as
a function of the distance between the probe and a sample of copper for four different
frequencies. The measurements were performed under ambient conditions for a current of
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Figure 4- 6: Normalized evolution of amplitude and phase of the probe response at the third
harmonic as a function of the distance between the probe and a sample of copper for 4
different frequencies. Measurements were done under ambient conditions with a current of
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Figure 4- 7: Comparison of characteristic distances dR from the amplitude curve to the
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harmonic as a function of the distance for two samples with different thermal conductivities
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Figure 4- 9: Schematic representation of the silicon nanoprobe above a silicon sample. ....170
Figure 4- 10: Temperature distribution of the silicon probe when in contact with Silicon
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Figure 1 - 7 : Evolution de la résistance thermique équivalente en fonction la distance entre
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transfert de chaleur entre la sonde et I’échantillon en fonction de la distance entre eux. Cette
résistance prend en compte les échanges par conduction solide-solide et a travers 1’air
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Figure 1 - 10 : Evolution expérimentale de la tension aux bornes de la sonde en Wollaston en
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Figure 1 - 14 : Représentation schématique des transferts de chaleur entre la sonde et
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Figure 1 - 15 : Représentation schematique de la sonde en contact avec un calorimétre, b) et
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Figure 1 - 16 : Conductivités thermiques de film mince de SiO2 sur substrat de Si en
fonction de 1’épaisseur de SiO2. La ligne continue illustre la conductivité thermique du
silicium. Les lignes pointillées sont I’ajustement des résultats obtenus avec différentes
méthodes de dép6ts de film mince de SiO2 sur un substrat de silicium [57].

Figure 1 - 17 : Variation de la conductivité thermique en fonction de 1’épaisseur des films
minces de SiO2 par rapport aux résultats publiés précédemment dans la littérature en utilisant
différentes méthodes de préparation de films minces [55].

Figure 1 - 18 : Variation de conductivité thermique hors plan et dans le plan des différent
épaisseurs de film mince en silicium (20 nm, 100 nm, 420 nm) en fonction de la température
pour différentes méthodes (DOM, MC) [56].

Figure 1 - 19: Variation de la conductivité thermique dans le planet hors plan pour
différentes épaisseurs de couches minces de silicium a température ambiante. La ligne
pointillée noire représente la conductivité thermique pour Si massif. Les courbes bleues et
rouges correspondent respectivement aux résultats dans le plan et hors plan ou : carrés et
cercles correspondent aux résultats expérimentaux, la ligne pointillée a I’absence de défaut, la
ligne continue a la présence de défauts [61].

Figure 1 - 20 : Image thermique et un profil correspondant effectuées par SThM sur un
échantillon de graphéne déposé sur un substrat de silicium [63].

Figure 1 - 21 : Image a) topographique et c) thermiques avec b) et d) leur ligne profils
correspondants obtenus par SThM sur un échantillon de polymere composé d’acide
polylactique (PLA) avec 0,5 % oxyde de graphéne [63]

Figure 1 - 22 : a) illustration de la sonde en contact avec des inclusions sous la surface et
représentation schématique du volume semi-infini modélisée. a) résultats de la simulation de
deux particules de 1um de largeur enterré a différents niveaux [64]

Figure 1 - 23 : Evolution du signal a 3o de la sonde en palladium s’approchant (courbe
bleue) et s’¢éloignant (courbe verte) d’un échantillon de silicium [65].

Figure 1 - 24 : variation de la température en fonction de la conductivité thermique de
1’échantillon sous condition ambiante [13].

Figure 2 - 1 : Représentation de la fonction linéaire par morceau permettant la décomposition
des champs de température et les fonctions de pondération

Figure 2-2 : Représentation schématique de a) la géométrie de fil en Wollaston et b) une
image infrarouge de la sonde thermique a 298 ° C [3]

Figure 2 - 3 : Maillage de la géométrie du filament en Wollaston et du milieu environnant.
Figure 2 - 4 : Géométrie de la sonde en Wollaston dans son milieu environnant

Figure 2 - 5 : Maillage de la géométrie du filament de platine rhodium et schéma montrant la
face supérieure du Pt-Rh.
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Figure 2 - 6 : a) Le profil de température de la sonde en Wollaston et b) une vue horizontale
de sonde montrant I’échauffement de 1’air autour de la sonde

Figure 2 - 7 : Schéma de la sonde en Wollaston en contact avec un échantillon

Figure 2 - 8 : Flux de chaleur dissipée par le filament de platine-rhodium en fonction de la
largeur de la boite de modélisation.

Figure 2 - 9 : a) Comparaison des résultats expérimentaux et ceux obtenus par FEM de la
variation de I’amplitude normalisée en fonction de la distance sonde-échantillon et un zoom
sur les distances inferieurs a 1 um.

Figure 2 - 10 : Variation de la puissance relative (par effet Joule) de la sonde obtenue par
FEM en fonction de différents conductivités thermique sous conditions ambiantes pour le
mode de fonctionnement DC avec des courants de 35 mA et50 mA.

Figure 2 - 11 : Variation des résultats expérimentaux de la puissance relative de la sonde en
fonction de différents conductivité thermique sous conditions ambiantes pour le mode de
fonctionnement DC avec un courant de 35 mA.

Figure 2 - 12 : Conductance thermique totale en fonction des différentes conductivités
thermiques obtenue par modélisation

Figure 3 - 1: a) image SEM en coupe de I’échantillon montrant les marches de silicium sous
une couche de SiO2 (VTT) et b) Structure de 1’échantillon présentant les formes pyramidales
créés sur le substrat de silicium avec un zoom montrant la structure des marches.

Figure 3 - 2 : Image topographie (a gauche) et le profil (a droite) obtenu pour la zone avec
des marches de 400 nm.

Figure 3 - 3 : Image thermique 5 x 5 um (en haut a gauche), topographique (en haut a droite)
les profils obtenus pour les zones ayant des marches de 100 nm (courbe rouge) et pour un
cbté ayant des marches de 400 nm (courbe bleue) image thermique (en haut a gauche),
topographique (en haut a droite)

Figure 3 - 4 : Image DFL affichant la structure des marches sans la couche de SiO2 (fournie
par VTT)

Figure 3 - 5: a) Image de 15 x 15 um montrant une image topographique et b) son profil
correspondant. Images thermiques (c, e, g) et leurs profils thermiques correspondants d, f, h)
respectivement pour des marches de 2 um, 1 um et 600 nm obtenu par SThM sous conditions
ambiantes pour | =50 mA

Figure 3 - 6 : Représentation schématique de 1’échantillon modélisé avec les dimensions
réalistes utilisees.

Figure 3 - 7 : Maillage des marches en Silicium (sans recouvrement) a) vu de coté b) vue de
dessus.
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Figure 3 - 8 : a) Schéma des différentes positions de la sonde par rapport aux marche, b)
Distribution de la température de la sonde en Wollaston en contact avec 1’échantillon pour
différentes position de la sonde.

Figure 3 - 9: Température du bout de la pointe en fonction de 1’épaisseur du film de
Dioxyde de Silicium pour les marches de 2um.

Figure 3 - 10 : Modélisation du film mince de dioxyde de silicium sur un substrat de
silicium.
Figure 3 - 11 : a) flux de chaleur dissipée par la sonde dans I’échantillon en fonction de

I’épaisseur de SiO2 b) Ratio de flux de chaleur dissipée par la sonde vers 1’échantillon/le flux
dissipe par la sonde dans le cas d’un film mince sur substrat.

Figure 3 - 12 : Image thermique et son profil expérimental obtenu avec la sonde Wollaston
pour la largeur de marche de 2 um comparé avec le profil thermique numérique.

Figure 3 - 13: Image optiqgue montrant les différentes structures de I’échantillon et une
image SEM (donné par VTT) de la partie en Silicium.

Figure 3 - 14 : Image a) topographique b) ligne de profil et leur correspondants c) image
thermique d) profil thermique par SThM de I’echantillon nanostructures.

Figure 3 - 15 : Schéma de la géométrie de 1’échantillon et les dimensions utilisées dans le
modele

Figure 3 - 16: La structure maillée de la partie en SiO2 comme construite dans la
modélisation

Figure 3 - 17 : Cartographie de la température pour le systeme sonde/échantillon obtenue par
modélisation en mode de fonctionnement DC sous conditions ambiantes pour un courant de
50 mA

Figure 3 - 18: Flux de chaleur dissipée par la sonde thermique dans 1’échantillon
nanostructurés en fonction de la position de la sonde.

Figure 3 - 19 : Température du bout de la pointe en fonction de la position de la sonde au
dessus de la surface de 1’échantillon.

Figure 3 - 20 : Images thermique et leurs profils correspondants effectués par SThM avec
une sonde de Wollaston pour quatre épaisseurs. Les mesures ont été faites dans le mode de
fonctionnement DC.

Figure 3 - 21 : Echantillon de particules de polymeres dans une matrice fourni par Conpart
avec son support

Figure 3-22 : a) Image thermique et b) profil thermique de I’échantillon des polymeres dans
une matrice.

Figure 3 - 23 : Variation du signal thermique AP/P en fonction de la conductivité thermique
pour différents échantillons.
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Figure 4 - 1: Représentation du dispositif expérimental mis en place et utilisée pour les
mesures. Il est composé d’un pont de Wheatstone et d’une détection synchrone. Ce dispositif
est utilisé pour le mode de fonctionnement AC

Figure 4 - 2: Représentation schématique du dispositif expérimental mis en place
comportant le support de la sonde, une camera grandissante et un porte-échantillon avec une
platine motorisée.

Figure 4 - 3: Evolution de la réponse de la sonde s’approchant et se rétractant d’un
échantillon de cuivre sous condition ambiante pour une fréquence de 1 500 Hz avec un
courant de 530 pA

Figure 4 - 5: Evolution en amplitude et en phase de la réponse de la sonde a la troisieme
harmonique en fonction de la distance entre la sonde et un échantillon de cuivre pour quatre
fréquences. Les mesures ont éteé effectuées dans des conditions ambiantes pour un courant de
MA 530

Figure 4 - 6 : Evolution normalisée en amplitude et en phase de la réponse de la sonde a la
troisieme harmonique en fonction de la distance entre la sonde et un échantillon de cuivre
pour 4 fréquences. Les mesures ont été effectuées sous conditions ambiantes avec un courant
de 530 pA

Figure 4 - 7 : Comparaison des distances caractéristiques dR de la courbe d’amplitude a la
longueur de diffusion thermique de I’air sec en fonction de la fréquence d’excitation

Figure 4 - 8 : Comparaison de 1’évolution de la réponse de sonde en amplitude et en phase a
la troisieme harmonique en fonction de la distance pour deux échantillons ayant des
conductivités thermiques différentes (cuivre, verre) pour une fréquence de 3 000 Hz a
température ambiante avec un courant de 530 p A

Figure 4 - 9: Représentation schématique de la nanosonde de silicium a proximité d’un
échantillon de silicium

Figure 4 - 10 : Cartographie de la température de la sonde en silicium et de I’échantillon ou
la sonde est placée a 1 nm de 1’échantillon et zoom de la sonde.

Figure 4 - 11 : Comparaison des résultats obtenus FEM avec la littérature pour le flux de
chaleur dissipée de la demi-sphére en fonction de la distance qui sépare la sonde et
1’échantillon.

Figure 4 - 12 : Représentation schématique d’un matériau massif avec une source de chaleur
placée en surface de I’échantillon

Figure 4 - 13 : Evolution de la conductivité thermique a) du silicium et b) du dioxyde de
silicium en fonction de la température. Conductivité thermique du silicium dopé avec dopant
B en fonction de la densité a une température de 300 K.

Figure 4 - 14 : Flux de chaleur total de la source de chaleur en fonction de la variation de son
diametre pour a) silicium b) SiO2 c) B-dopeé avec une densité de zéro, d) B dopé de silicium
avec une densité de 1°25.
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Figure 4 - 15 : Conductivités thermiques kx, ky et k; du polymére en fonction du pourcentage
volumique de cristallinité.

Figure 4 - 16 : Flux de chaleur total de la source de chaleur en fonction de la variation de son
diametre pour trois densités d’inclusions dans le polymere.

Figure 4 - 17 : Représentation schématique de la couche mince utilisée dans la modélisation
avec une source de chaleur placée sur sa surface.

Figure 4 — 18 : Conductivité thermique dans le plan d’un film mince de Silicium d’épaisseur
a 20 nm c) 100 nm et e) 420 nm en fonction de la température. Conductivité thermique hors
plan de film mince de Silicium b) 20 nm, d) 100 nm et f) 420 nm en fonction de la
température.

Figure 4 - 19 : Flux de chaleur total de la source de chaleur en fonction de la variation de son
diametre pour des couches minces de silicium de trois différentes épaisseurs (20 nm, 100 nm
et 420 nm)

22


https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246078
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246078
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246079
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246079
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246080
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246080
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246081
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246081
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246081
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246081
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246082
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246082
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2FDesktop%2F02_vers_thesecomplete%2520(3).docx%23_Toc514246082

List of tables

Table 1- 1: Thermophysical characteristics of the Wollaston probe at ambient temperature.43

Table 2- 1:Dimensions chosen for the modelling of Wollaston wire [3]........cccccoevveiiiinnnn, 92
Table 2- 2: Thermophysical characteristics of Wollaston thermal probes at 20°C [6]........... 93
Table 2- 3:Thermal properties of materials used for calibration curves by modelling......... 107
Table 2- 4:Thermal conductivities for calibration samples as given and validated by the

national laboratory of metrology (LNE). .......ooiiieiiiiie e 108

Table 3- 1:The root mean square average and the arithmetic average of the sample surface on
a specific square for different step width when the probe scans above: the silicon substrate

(Si), the silicon dioxide (SiO2) and the Si/SiO2 JUNCEION. .........coveiiiiiiiriiieseeee s 121
Table 3- 2:Thermal conductivities used iN FEM ... 129
Table 3- 3: The corresponding thermal conductivity of silicon dioxide to each thickness

taken from the literature [8, 10]. ...ccvoiiiiieie e 132

Table 3- 4: Values of the heat flux dissipated into the sample, the probe temperature at the
contact with the sample, the probe mean temperature and the thermal contact resistance

obtained from our MOdelliNg. .......ccoooviiiiie e 139
Table 3- 5: Comparison between values of thermal exchange radius b evaluated in this study
t0 values from the TITEratUre. .......c.oeiiiiiic e 139

Table 4- 1: Coefficients of 3" order polynomial for thermal conductivity of Si, SiO2 and Si
(B). Coefficients of Si and SiO provide thermal conductivity versus temperature while
coefficients for B-doped Si provide thermal conductivity versus doping density at 300 K ..175
Table 4- 2: Coefficients of 3" order polynomial for thermal conductivity kx, ky, k; of
polymer with volume percent Crystallinity. ..........c.coovveiiiiiiicic e 178
Table 4- 3: Coefficients of 4" order polynomial of in-plane thermal conductivity of silicon
thin films with respect to the teMpPerature...........cccveoeiieii e 181
Table 4- 4: Coefficients of 3" order polynomial of out-of-plane thermal conductivity of
silicon thin films with respect to the temperature. ...........ccccceovevieie e 182

23



Liste des tableaux

Tableau 1 - 1: Propriétés thermophysiques des éléments de la sonde en Wollaston a
température ambiante

Tableau 2 - 1 : Dimensions choisies pour la modélisation du filament de Wollaston

Tableau 2 - 2 : Caractéristiques thermophysiques de la sonde thermique en Wollaston a 20 °
Clc]

Tableau 2 - 3 : Propriétés thermiques des matériaux utilisés pour les courbes de calibration
par modélisation

Tableau 2 - 4 : Conductivités thermiques des échantillons de calibration estimées validées
par le laboratoire national de métrologie (LNE)

Tableau 3 - 1 : Rugosité moyenne quadratique (RMS) et la rugosité moyenne arithmétique
(RA) de la surface de 1’échantillon : substrat de silicium (Si), dioxyde de silicium (SiO2) et
la jonction de la Si/SiO2.

Tableau 3 - 2 : Valeurs de conductivités thermiques utilisées en différents endroits pour la
modélisation.

Tableau 3 - 3 : Conductivité thermique du dioxyde de silicium en fonction de différentes
épaisseurs issus de la littérature [8, 10].

Tableau 3 - 4 : Valeurs du flux de chaleur dissipée dans 1’échantillon, de la température de la
sonde au point de contact avec 1’échantillon, de la température moyenne de la sonde et la
résistance thermique de contact issu de la modélisation

Tableau 3 - 5 : Comparaison entre les valeurs du rayon d’échange thermique b évaluées dans
cette étude par rapport a la littérature

Tableau 4 - 1 : Coefficients du polynéme de 3eme ordre de la conductivité thermique de Si,
SiO2 et Si (B). Les coefficients de Si et de SiO2 fournissent des conductivités thermiques en
fonction de la température tandis que les coefficients pour le dopés B fournissent conductivité
thermique en fonction de la densité de dopage a 300 K

Tableau 4 - 2 : Coefficients du polyndme du 3eme ordre de la conductivité thermique Kk, K,y,
k. de polymére en fonction du pourcentage de la cristallinité.

Tableau 4 - 3 : Coefficients du polynéme de 4éme ordre de conductivité thermique dans le
plan de couches minces de silicium en fonction de la température.

Tableau 4 - 4 : Coefficients du polyndéme de 3°™ ordre de la conductivité thermique hors-
plan de couches minces de silicium a la température.

24


https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc512941566
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc512941566
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246083
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246084
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246084
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246085
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246085
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246086
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246086
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246087
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246087
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246087
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246088
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246088
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246089
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246089
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246090
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246090
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246090
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246091
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246091
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246092
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246092
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246092
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246092
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246093
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246093
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246094
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246094
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246095
https://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=en&to=fr&a=http%3A%2F%2Fwww.translatoruser.net%2Fbvsandbox.aspx%3F%26dl%3Dfr%26from%3Den%26to%3Dfr%26bvrpx%3D1%26bvrpp%3D%23_Toc514246095

Nomenclature

Abbreviation

AFM
SThM

TCU
CVD
PECVD
MFP
FEM

SEM

Symbol

Gin

kfilm

ksub

Pa

Pc

Term

Atomic Force Microscope

Scanning Thermal Microscopy

Thermal Control Unit

Chemical VVapor Deposition

Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition

Mean Free Paths
Finite Element Method

Scanning Electron Microscope

Variable

Thermal exchange radius
Probe-sample distance

Ratio

Total thermal conductance

Heat transfer coefficient

Thermal conductivity of film
Thermal conductivity of substrate
Thickness

Pressure

Probe Joule power (in contact with sample)
Probe Joule power — Probe in air

Heat flux
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Unit

W.K™1
W/m?.K
W.m 1K1

W.m 1K1

bar



Rc
Rs

Ta

V3,

Gair
da

fin

Tm

Greek letters
AP/P,
ATy

62(»

Utn

Thermal contact resistance Kw-1

Spreading thermal resistance K.wt
Ambient Temperature K

Velocity m/s

Third harmonic voltage %4

Heat capacity J.Kg~L.K™ 1t

Dielectric loss
voltage %

Current density

Electric field

Electrical resistance n
Electrical current A
Thermal conductance through air wW.K™?1
Thermal diffusivity of air m2s1

Thermal frequency
Thin film thickness m

Mean temperature of the probe K

Probe Joule power relative difference

Temperature difference K
Second harmonic relative temperature K
Dynamic viscosity

Angular frequency Rad/s
The thermal diffusion length

Doping density 1/m3
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Nomenclature

Abbreviation
AFM
SThM

TCU
CVD
PECVD
MFP
FEM

SEM

Symbole
b

Pc

Term

Microscope a Force atomique

Microscopie thermigue a sonde locale

Unité de contréle thermique

Dep6t chimique en vapeur

Dep6t chimique en vapeur par plasma
Libre parcours moyen

Méthode par elements finis

Microscopie électronique a balayage

Variable

Rayon d’échange thermique

Distance entre la sonde et 1’échantillon
Rapport de flux

Conductance thermique totale
Coefficient d’échange themique
Conductivité thermique du film mince
Conductivité thermique du substrat
Epaisseur

Pression

Puissance dissipée par la sonde (en contact avec

I’echantillon)
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Unité

W.K™1
W/m?.K
W.m 1K1

W.m 1K1

bar



Pa

Rc

Rs

Ta

V3,

Gair
da

fin

Tm

Greek letters

AP/P,
ATp

62(»

Puissance dissipée par la sonde — sonde dans I’air

Flux de chaleur

Résistance thermique de contact
Résistance thermique de 1’échantillon
Température ambiante

Vitesse

Tension a la troisiéme harmonique

Capacité calorifique

Pertes diélectriques

Tension

Densité de courant

Champ électrique

Résistance électrique
Courant électrique
Conductance thermique de 1’air
Diffusivité thermique de I’air
Fréquence thermique
Epaisseur du film mince

Température moyenne de la sonde

Ecart relative de la puissance de Joule
Ecart de température

Température a la deuxiéme harmonique
Viscosité dynamique

Fréquence angulaire
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w

Rad/s



Utn

Longueur de diffusion de I’air

Densité de dopage
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1/m3



General Introduction

Modern materials technology and device miniaturization are increasingly dedicated to the
control of heat management at the nanoscale since thermal properties play an important role
in materials used for electronic devices. Tools capable to perform thermal measurements at
the nanoscale are needed to aboard this problem. Scanning thermal microscopy (SThM) is a
promising technique to explore nanoscale thermal measurements in nanostructures, nano-
electronic devices and modern semiconductor. Investigating thermal properties at the
micro/nanoscale is crucial for understanding heat transfer in nanostructured materials [1-3].
SThM is an Atomic Force Microscopy (AFM) based technique that enables mapping of
temperature or thermal properties of a sample surface. The key element of SThM s its
thermal probe that acts as a source and heating components. This manuscript is dedicated to
the characterization of probe-sample thermal system to improve the interpretation of thermal
measurements. Different resistive probes were used to study thermal interactions that occur
between the probe and the sample. The work presented in this thesis is in the frame of the
European project QuantiHeat (FP7-NMP-2013-LARGE-7). This project deals with problems
linked to thermal metrology at the nanoscale. It aims to provide methods and modelling tools
for nanoscale thermal measurements. Several laboratories collaborated to deal with heat
management problems at the nanoscale and to provide reliable quantitative measurements.
URCA is involved in this project and it focuses on using scanning thermal microscopy
method to aboard this problem. Various samples were developed and used to elaborate
calibration methods and methodologies for the probe/sample system to characterize the probe

thermal signal.

The first chapter introduces the principle of SThM technique. It presents the different
resistive probes used in this work. Measurement methods given by researchers are presented
for each probe. The chapter focuses on investigations that explored the heat transferred by the
probe to the environment while working under ambient conditions. Special attention was
given to studies that considered the surrounding medium between the probe and the sample as
conductive. Thermal interactions of the probe/sample system depend on material’s thermal
properties and their dimensions. Based on the literature, thermal conductivities of materials
such as Silicon and Silicon dioxide that will be used in this study are given from experimental

and simulation results.
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The second chapter consists of developing a 3D realistic model for the Wollaston probe-
sample system in COMSOL Multiphysics based on finite element method (FEM). A model
for the Wollaston wire based on experimental results was developed in order to evaluate the
heat exchange coefficient to the environment. This coefficient was used for the simulation of
thermal probe. The probe/sample system was then modeled with their surrounding medium.
The simulation treated the surrounding medium as a convective one. Heat fluxes of the
probe/sample system are evaluated via the numerical models which gives access to the probe
relative Joule power and the overall thermal conductance at the solid-solid contact.

The third chapter describes a methodology to study the thermal signal obtained by thermal
probe while scanning across a sample surface. In the frame of the European project
QuantiHeat, URCA has proposed a design of a nanostructured sample composed of silicon
steps under polished CVD silicon dioxide. It was fabricated by VTT from Finland and used in
this chapter. A 3D realistic model was developed for the probe-sample system which takes
into account materials thermal properties at nanoscale. The thermal profile obtained by the
probe is rebuilt by modelling and compared to experimental results. A free topography
sample also provided by VTT is modeled in its realistic geometry. The sample is composed
of a buried silicon dioxide with oblique interface on a silicon substrate. The thermal signal
obtained by the probe was reconstituted by simulation. The last section of this chapter
discusses investigations of polymer particles coated with various thicknesses of Silver with
Wollaston probe. Polymers are provided by the industrial company Compart. In a first step,
the study was done on single polymer particles which presented a difficulty in the
interpretation of results due to inappropriate sample preparation. Therefore, a new set of
polymer particles in an adhesive matrix was considered for the next step. Experimental

results performed by SThM are presented and discussed.

The last chapter is dedicated to probes of nanoscale tip radius. In the first part, we studied
experimentally the probe’s response at the third harmonic in the AC mode using Palladium
probe. The probe-sample interactions are analyzed for the probe out of contact while

approaching toward a sample of copper.

The second part deals with modelling of Silicon nanoprobe in the frame of QuantiHeat. It
aims to check the validity domain of probe/sample modelling. For this a Silicon probe was

modelled in FEM while approaching toward a sample of Silicon. The heat flux dissipated
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from the probe is evaluated and compared to results obtained with different methods such as

finite element and finite difference methods.

The last part of