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Résumé Cet article présente les techniques capables de détecter et de modifier la

polarisation ferroélectrique à l’échelle nanométrique dans les matériaux monocristallins

ou déposés en couches minces, en mettant l’accent sur l’une d’entre elles : la

microscopie de force piézoélectrique (PFM), dérivée de la microscopie à force atomique

(AFM). La technique y est décrite en détails : ses différents modes opératoires, ses

forces et ses faiblesses, ainsi que les

artefacts qui peuvent compliquer l’interprétation des données. Des conseils de bonnes

pratiques sont donnés afin de permettre aux utilisateurs non spécialistes de tirer le

meilleur parti de ce type de microscopie.

Abstract This article presents the techniques that are able to detect and modify

ferroelectric polarisation at the nanoscale in single crystalline materials or thin laters.

Particularly emphasised is a technique derived from atomic force microscopy (AFM),

called piezoresponse force microscopy (PFM), which is decribed in details. The

different available operating modes, strength of weaknesses of the technique are

presented, as well as the artifacts that can complicate the interpretation of the data.

Advices of good practices are provided for the non specialist users who wish to obtain the

most valuable information from this kind of microscopy.
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a ferroélectricité désigne la propriété de certains matériaux de posséder 
une polarisation diélectrique permanente qui peut être basculée entre deux 

états stables par l’application d’un champ électrique extérieur. Les matériaux 
ferroélectriques peuvent s’organiser spontanément en domaines, c’est-à-dire 
en régions de polarisation uniforme. Il est également possible de créer les 
domaines artificiellement par l’application d’un champ électrique suffisamment 
important le long duquel la polarisation s’alignera. La frontière qui sépare deux 
domaines de polarisation différente est extrêmement fine : son épaisseur est 
de l’ordre du plan atomique. Les matériaux ferroélectriques sont donc des candi-
dats très sérieux pour la réalisation de dispositifs de stockage de l’information, 
comme les mémoires RAM non volatiles, mais ils trouvent également des 
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applications dans le domaine des capteurs (température, pression…), de 
l’optique non linéaire ou de l’électronique.

Dans ce contexte, il est crucial d’être en mesure de réaliser une cartographie 
de la polarisation ferroélectrique avec une résolution spatiale compatible avec 
les applications visées, c’est-à-dire l’échelle du nanomètre.

Cet article est consacré à la description de la technique la plus utilisée pour 
détecter et modifier localement la polarisation ferroélectrique avec une résolu-
tion nanométrique. Appelée « Piezoresponse Force Microscopy », elle dérive 
de la famille plus large des microscopies à force atomique et se fonde sur la 
mesure de la vibration due à l’effet piézoélectrique inverse, sous l’action d’une 
tension électrique imposée entre l’électrode inférieure de l’échantillon et la 
pointe du microscope (qui représente une électrode de taille nanométrique). 
Elle permet d’obtenir une cartographie de la composante verticale ou latérale 
de la polarisation, mais aussi de réaliser des cycles d’hystérésis locaux en arrê-
tant la pointe au-dessus d’une zone déterminée, et de modifier localement 
l’état de polarisation en appliquant des tensions continues positives ou néga-
tives entre pointe et échantillon. Cette technique est décrite en détails ainsi que 
la théorie qui permet d’en comprendre le fonctionnement de manière com-
plète. Les différents modes opératoires sont présentés. Les artefacts possibles 
sont également décrits et explicités, à l’exemple de l’interaction électrostatique 
et de la conduction ionique qui peuvent générer des signaux parasites et 
fausser l’interprétation des données obtenues par la technique. Des conseils de 
bonnes pratiques sont donnés pour tirer le meilleur parti de la méthode et 
éviter la sur-interprétation des résultats qu’elle fournit.

1. Introduction aux matériaux 
et domaines 
ferroélectriques

1.1 Ferroélectricité

1.1.1 Bref historique

L’année 2021 marque les cent ans de la découverte de la ferro-
électricité en 1921 par Joseph Valasek dans les sels de Rochelle 
(tartrate de sodium potassium) [1]. Les frères Jacques et Pierre 
Curie avaient auparavant (en 1880) découvert la pyroélectricité, 
c’est-à-dire la possibilité de séparer les charges électriques néga-
tives et positives dans certains matériaux sous l’effet d’un change-
ment de température, et donc de faire apparaître une polarisation 
diélectrique dans ces matériaux. Bientôt, les frères Curie mirent 
au jour le phénomène de piézoélectricité, c’est-à-dire l’apparition 
d’une polarisation sous l’effet d’une contrainte mécanique et 
inversement : l’apparition d’une déformation sous l’effet d’un 
champ électrique. Ces découvertes ont ouvert la voie à d’impor-
tantes applications dans le domaine militaire, en particulier dans 
le développement des sonars [2]. C’est dans ce contexte qu’un 
matériau présentant de très grands coefficients piézoélectriques 
fut étudié par Joseph Valasek, les sels de Rochelle, à propos 
duquel il découvrit alors qu’il était non seulement possible de 
faire apparaître une polarisation diélectrique lors de l’application 
d’un champ électrique, mais que cette polarisation ne disparais-
sait pas lorsque le champ électrique était supprimé, puis encore 
qu’il était possible de l’inverser en exposant le matériau à un 
champ électrique de sens contraire suffisamment important. Le 
phénomène, initialement appelé « électricité de Seignette », 
d’après Élie Seignette qui prépara le premier le tartrate de sodium 
potassium à La Rochelle au XVIIe siècle, attendra 1940 pour être 
désigné sous le nom de « ferroélectricité » en France [3]. Depuis 
lors, de nombreux matériaux ferroélectriques ont été découverts, 

et parmi eux les oxydes de type perovskite à base de plomb, 
comme le titanate de plomb PbTiO3, le niobate de lithium LiNbO3
et le plus utilisé d’entre eux : le titanate zirconate de plomb PbZr-
TiO3 (PZT), entre beaucoup d’autres. Ces matériaux connaissent 
un incontestable regain de popularité grâce au très large panel 
d’applications qu’ils permettent d’imaginer. En effet, tous les 
ferroélectriques sont en même temps pyroélectriques et piézo-
électriques, ce qui augmente considérablement le type d’applica-
tions envisageables :

– mémoires non volatiles tirant parti de la possibilité de disposer 
de deux états de polarisation distincts figurant un bit informatique. 
En particulier, les mémoires RAM ferroélectriques permettraient 
d’élaborer des mémoires RAM non volatiles [4] ;

– supercondensateurs tirant parti de leur grande constante dié-
lectrique ;

– sonars [2], capteurs acoustiques médicaux, générateurs acous-
tiques, déplacements de précision, ou encore dispositifs à ondes 
acoustiques de surface, exploitant à la fois leurs propriétés piézo-
électriques et la possibilité d’obtenir des vibrations en opposition 
de phase sur des domaines de polarisation inversée [5] ;

– capteurs divers tirant parti de leurs propriétés pyroélectriques ;

– dispositifs de l’optique intégrée exploitant leurs propriétés 
optiques non linéaires, en particulier leurs coefficients électro-
optiques.

La liste est loin d’être exhaustive.

1.1.2 Matériaux ferroïques

Les ferroélectriques font partie de la famille générale des maté-
riaux ferroïques dans lesquels un paramètre d’état P est modifié 
par un stimulus S de sorte à décrire un cycle d’hystérésis dans un 
graphe P(S). Voici quelques exemples (non exhaustifs) de maté-
riaux ferroïques :

– ferroélectriques : le paramètre d’état est la polarisation diélec-

trique  et le stimulus le champ électrique  ;
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– ferromagnétiques : le paramètre d’état est l’aimantation  et 

le stimulus le champ d’excitation magnétique  ;

– ferroélastiques : le paramètre d’état est la déformation  et le 

stimulus est la contrainte σ.

1.1.3 Polarisation et cycle d’hystérésis

La ferroélectricité se caractérise par l’existence dans certains 
matériaux d’une polarisation diélectrique permanente qui possède 
deux états stables à champ électrique appliqué nul. Il est possible 
de basculer d’un état à l’autre en plongeant le matériau ferroélec-
trique dans un champ électrique extérieur. La polarisation diélec-
trique a pour origine microscopique l’existence de dipôles 
électriques représentés par un vecteur  tel que celui représenté 
sur la figure 1 (gauche). On ne discutera pas ici l’origine de la pré-
sence de ces dipôles. On définira alors la polarisation diélectrique 

 par la somme vectorielle de ces dipôles par unité de volume V :

(1)

Dans un matériau seulement diélectrique, la polarisation appa-
raît lorsque le matériau est plongé dans un champ électrique et 
disparaît avec lui. À faible champ appliqué, la polarisation est 
purement proportionnelle au champ électrique, via la susceptibi-
lité diélectrique χ :

(2)

où  est la permittivité du vide.

Dans un matériau ferroélectrique, la polarisation possède en 
outre une composante non linéaire , telle que :

Figure 1 – Polarisation diélectrique et cycle d’hystérésis ferro-
électrique

Charge +q

Charge –q P
o

la
ri

s
a
ti

o
n

 P

Champ électrique E

Moment

dipolaire

Pmax
Pr

Pr

Ec Ec

p
→

d
→

p
→

= qd
→

(3)

La ferroélectricité se caractérise par le comportement du maté-
riau soumis à un cycle de champ électrique d’amplitude et de 
sens variable au cours duquel la polarisation montre une hysté-
rèse caractéristique, comme sur la figure 1 (droite). La courbe 
polarisation-champ électrique est appelée « cycle d’hystérésis ».

Les valeurs de la polarisation à champ nul correspondent à la 
polarisation rémanente Pr, norme du vecteur . Pour les fortes 
valeurs de champ électrique appliqué, la polarisation atteint une 
valeur de saturation Pmax. Les valeurs positives et négatives pour 
lesquelles la polarisation bascule, définies par l’intersection du 
cycle d’hystérésis avec l’axe des « champs électriques », sont 
appelées « champs coercitifs » Ec.

La ferroélectricité disparaît quand la température augmente au-
delà d’une limite appelée « température de Curie », généralement 
notée TC. Au-dessus de TC le matériau redevient simplement dié-
lectrique.

1.2 Domaines ferroélectriques

1.2.1 Définition

La ferroélectricité, donc la présence d’une polarisation diélec-
trique permanente , implique l’existence dans le matériau de 
charges dites « de polarisation » (appelées également « charges 
liées » ou « charges fictives » selon les autrices et auteurs), dont la 
somme totale est nulle, mais qui peuvent localement faire appa-
raître des densités non nulles de charges définies par :

(4)

et

(5)

où σP et ρP sont respectivement les densités surfaciques et volu-
miques de charges de polarisation, et  est le vecteur normal sor-
tant du matériau. Ces charges sont à l’origine d’un champ 
électrique dont la direction est opposée au vecteur polarisation, 
appelé champ dépolarisant, qui tend à supprimer la polarisation. 
Il est représenté sur la figure 2a.

Dans certains cas, la charge de polarisation est compensée par 
des charges libres provenant de l’extérieur du matériau (espèces 
polaires déposées sur la surface comme l’eau par exemple, ou 
électrode conductrice) ou de l’intérieur (charges libres contenues 
en volume). Dans d’autres cas, pour contre-balancer l’action du 
champ dépolarisant, le matériau peut s’organiser en domaines 
dans lesquels la polarisation est uniforme, de façon à trouver une 
configuration d’équilibre correspondant au minimum d’énergie 
potentielle électrostatique. La taille de ces domaines dépendra de 
la polarisation rémanente, mais aussi de la direction possible de 
la polarisation qui dépend elle-même de l’orientation cristalline du 
matériau. Dans un cristal de PbZr0.2Ti0.8O3 de maille cristalline 
quadratique, par exemple, la polarisation ne peut exister que dans 
la direction [001] ou [00-1].

Les domaines ferroélectriques peuvent exister naturellement dans 
un cristal ou une couche mince car la configuration en domaines 
adoptée par la couche correspond à un minimum d’énergie libre, 
bien que l’état monodomaine soit également possible dans des 
conditions spécifiques de croissance (figure 2b). Les domaines 
peuvent également être créés artificiellement par l’application 
d’un champ électrique supérieur au champ coercitif à travers des 
électrodes de taille variable. On peut obtenir de cette façon des 
domaines de taille contrôlée (figure 2c).

1.2.2 Domaines « a » et domaines « c »

Dans le cas du matériau ferroélectrique BaTiO3, ou PbZr0.2Ti0.8O3
dont la structure cristallographique est quadratique de type 
pérovskite à température ambiante, la polarisation est localisée 

Un matériau est dit ferroélectrique s’il possède deux états 
stables de polarisation diélectrique qui peuvent être basculés 
par l’application d’un champ électrique extérieur. La ferroélec-
tricité se caractérise par une hystérèse dans la courbe polarisa-
tion-champ électrique.

Dans un matériau ferroélectrique, une région de polarisation 
uniforme est appelée domaine ferroélectrique.
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Figure 2 – a) Matériau monodomaine (le champ dépolarisant est indiqué par la flèche rouge), b) domaines ferroélectriques antiparallèles (les 

flèches indiquent le sens du vecteur polarisation  et c) création de domaines ferroélectriques en appliquant un champ électrique grâce à des 
électrodes (parties hachurées sur la figure) déposées sur la surface

a b c

E
d

→
P
→
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dans des plans perpendiculaires entre eux [6]. La maille cristalline 
étant de forme rectangulaire à base carrée, la polarisation est tou-
jours localisée le long de la direction perpendiculaire à cette base. 
Lorsqu’elle est dans le plan de la surface de l’échantillon on par-
lera de « domaine de type a », et de « domaine de type c » lorsque 
la polarisation sera dans un plan perpendiculaire à la surface 
(figure 3).

Figure 3 – Exemple de configuration des domaines dans une maille quadratique : a) domaine de type a : la polarisation est dans le plan de la 
surface, b) domaine de type c : la polarisation est perpendiculaire à la surface et c) exemple de combinaison de domaines de type a et c

a b c

a c c ca

1.2.3 Frontières de domaines

Il existe plusieurs types de frontières de domaines en fonction 
de la manière dont le vecteur du paramètre d’état bascule entre 
deux zones d’état opposé : type Ising, Néel ou Bloch, voire un 
mélange entre deux de ces types. Ces différents types de fron-
tières sont représentés sur la figure 4. Les frontières de domaines 
ferroélectriques, qui séparent deux domaines de polarisation 
opposée, sont très abruptes : le changement de sens de la polari-
sation peut s’opérer sur une distance très courte (quelques nano-
mètres) contrairement à ce qui se passe dans un matériau 
ferromagnétique, où la rotation de l’aimantation s’opère sur des 
distances plus longues, allant jusqu’à plusieurs microns [7]. Dans 

un matériau ferroélectrique, la transition peut s’opérer sur un ou 
quelques plans atomiques. Il est généralement admis que les 
frontières de domaines ferroélectriques sont de type Ising, c’est-
à-dire que le vecteur polarisation ne subit aucune rotation pendant 
l’inversion de sens caractéristique du passage d’un domaine à un 
autre : la norme du vecteur polarisation diminue jusqu’à être 
nulle à la frontière, puis elle change de sens et augmente à 
nouveau au fur et à mesure qu’on s’en éloigne. La topologie 
exacte de la polarisation aux frontières de domaines ferroélec-
triques est néanmoins encore discutée, par exemple dans la 
référence [8].

Les frontières de domaines ferroélectriques sont donc des 
objets intrinsèquement nanométriques et ne pourront être obser-
vées qu’avec une résolution spatiale correspondant à leur extrême 
petite taille. Elles peuvent avoir des propriétés très différentes du 
matériau lui-même, notamment de conduction électrique : dans 
certaines configurations, la frontière possède une conductivité de 
plusieurs décades plus élevée que les domaines eux-mêmes [9]. 
Les frontières de domaine font donc l’objet d’une activité de 
recherche intense pour leurs possibles applications dans les com-
posants électroniques ou les capteurs.
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Figure 4 – Évolution du vecteur polarisation à une frontière de domaine

a) frontière de domaine de type Ising : la polarisation décroît mais ne tourne pas, b) de type Néel : la rotation de la polarisation se fait dans un plan défini 

par la normale à l’interface et la polarisation des domaines adjacents et c) de type Bloch : la rotation de la polarisation se fait dans un plan perpendiculaire 

au plan défini par la normale à l’interface et la polarisation des domaines adjacents. Dans les deux derniers types de domaines, la polarisation tourne 

mais ne décroît pas

a b c

n
→

n
→ n

→

Ising Néel Bloch
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2. Aperçu des techniques  
de détection des domaines 
ferroélectriques

Nous citons ici les principales techniques utilisées pour détermi-
ner la morphologie des domaines ferroélectriques. Cette partie ne 
prétend pas aller au fond de ces méthodes ni être exhaustive. Elle 
se propose simplement de positionner les techniques issues du 
champ proche face à leurs principales concurrentes.

2.1 Techniques optiques

2.1.1 Observation en lumière polarisée

Une des plus anciennes techniques permettant de visualiser les 
domaines ferroélectriques consiste à utiliser le caractère biré-
fringent de ces matériaux : leur indice optique n’est pas le même 
dans toutes les directions. Si on place les cristaux entre polariseur 
et analyseur, cette différence se traduira par une variation d’inten-

sité lumineuse. Ainsi, il est possible de faire une nette distinction 
entre les domaines de type a et les domaines de type c, les uns 
apparaissant sombres quand les autres sont clairs. Si l’échantillon 
ne comporte que des domaines de type a, leur orientation diffé-
rente permettra de les différencier. La rotation de l’analyseur par 
rapport au polariseur permettra de déterminer les orientations des 
domaines. Il est plus difficile de différencier les domaines c anti-
parallèles car leur indice optique est identique. Pour ce faire, il est 
nécessaire de contraindre le matériau en le plongeant dans un 
champ électrique perpendiculaire à l’axe des domaines [10].

2.1.2 Génération de seconde harmonique

Une conséquence de la biréfringence des matériaux ferroélec-
triques est leur capacité à interagir avec la lumière de manière 
non linéaire. Un cristal ferroélectrique illuminé par un rayonne-
ment électromagnétique de pulsation ω donnera naissance à une 

polarisation  oscillant à la fréquence 2ω et par conséquent à 
l’émission d’une onde électromagnétique au double de la fré-

quence incidente dont l’intensité est proportionnelle à . La pro-

priété de ferroélectricité peut donc être détectée par un dispositif 
calé sur le double de la fréquence d’excitation car les frontières de 
domaines possèdent des propriétés différentes de génération de 
seconde harmonique par rapport au reste du matériau. Le lecteur 
souhaitant plus d’informations sur cette technique complexe 
pourra se reporter à la référence [11].

2.2 Techniques de décoration

Les techniques dites « de décoration » se basent sur le principe 
que, dans les monocristaux, les domaines ferroélectriques génèrent
des charges de surface de densité surfacique σP, comme indiqué 
par l’équation (4). Le signe de la charge de surface dépend donc 
de l’orientation de la polarisation et change avec elle. Pour révé-
ler les domaines, il faut donc utiliser des substances polaires qui 

À retenir

– La ferroélectricité se caractérise par un cycle d’hystérésis 
polarisation-champ électrique, sur lequel deux états stables 
de polarisation diélectrique sont présents à champ électrique 
appliqué nul.

– Les états de polarisation peuvent être renversés par l’appli-
cation d’un champ électrique de sens opposé.

– La zone séparant deux domaines de polarisation différente 
est appelée « frontière de domaines ». Elle peut être extrême-
ment abrupte (épaisseur du nanomètre).
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se fixeront différemment sur la surface selon qu’elle est chargée 
positivement ou négativement. L’observation se fait alors opti-
quement, éventuellement à l’aide d’un microscope optique. Cette 
technique ne peut donc pas prétendre à une résolution nano-
métrique. Le lecteur intéressé pourra se reporter par exemple à la 
référence [12].

2.3 Techniques de gravure

La vitesse de gravure d’un matériau ferroélectrique par un acide 
dépend de l’orientation de sa polarisation : si  est l’axe vertical, 
les faces orientées le long de +z seront gravées à une vitesse dif-
férente des faces orientées le long de –z. Pour révéler les domaines 
on peut donc procéder à une opération de gravure différentielle 
par l’acide fluorhydrique (HF) ou par un mélange de HF et d’acide 
nitrique HNO3 [13].

Figure 5 – Révélation des domaines ferroélectriques par gravure à l’acide

Avant gravure Après gravure

+z +z–z –z

Les faces ainsi révélées génèrent une topographie qui peut être 
visualisée par microscopie électronique à balayage ou par micros-
copie à force atomique (voir la figure 5).

2.4 Techniques basées  
sur la microscopie électronique

Cet article étant focalisé sur les techniques issues de la micros-
copie en champ proche, l’objectif de cette section est de renvoyer 
le lecteur ou la lectrice à des références appropriées s’il ou elle 
souhaite obtenir une information moins superficielle.

Il n’est pas aisé d’obtenir une image des domaines ferroélec-
triques par microscopie électronique car les matériaux d’intérêt 
sont souvent très isolants électriques, ce qui impose des condi-
tions d’imagerie particulières. Cependant, en mode « électrons 
secondaires » et à basse tension d’accélération, il est possible de 
visualiser un contraste entre des domaines c antiparallèles. Une 
revue très complète des mécanismes et des techniques envisa-
geables peut être trouvée dans la référence [14].

Il est possible d’obtenir une information à l’échelle atomique en 
utilisant un mode particulier de la microscopie électronique en 
transmission : le mode STEM (Scanning Transmission Electronic 
Microscopy). Ces techniques demandent des préparations en 
lames minces assez longues et lourdes, et ne seront pas détaillées 
dans cet article. Le lecteur intéressé pourra se reporter par exemple
à la référence [15].

3. Principe général  
de la microscopie à force 
atomique en mode contact

La microscopie à force atomique fait partie de la grande famille 
des microscopies en champ proche qui partagent la caractéristique 
d’être fondées sur un même principe : l’approche d’une sonde de 
taille nanométrique au plus près de la surface à étudier. La sonde 
est posée sur la surface dans le cas du mode appelé « mode 
contact », elle se tient en moyenne à quelques nanomètres (jusqu’à 
quelques dizaines de nanomètres) dans le cas des modes dits 
« non contact » ou « contact intermittent ». Il n’entre pas dans 
l’objectif de cet article de décrire en détails la microscopie à force 
atomique, aussi nous attacherons-nous à en donner uniquement 
les rudiments, notamment ceux qui concernent le mode contact
sur lequel est basée la cartographie de la polarisation ferroélec-
trique. On trouvera plus d’informations dans l’article [R 1394].

La microscopie à force atomique (AFM) repose sur une sonde 
constituée d’un levier auquel est attachée une pointe (voir 
figure 6), généralement en silicium, éventuellement recouverte 
d’un matériau lui conférant des propriétés magnétiques ou de 
conduction électrique particulières. La pointe est le plus souvent 
de forme étirée, quelquefois pyramidale et se termine par une 
partie approximativement sphérique dont le rayon est compris 
entre quelques nanomètres et quelques dizaines de nanomètres 
(typiquement 1 nm pour les meilleures pointes destinées à la 
topographie, 25 nm pour les pointes recouvertes de métal pour 
les mesures électriques et magnétiques, ou même plus de 100 nm 
pour les pointes recouvertes d’un revêtement en diamant).

La sonde est approchée de la surface à étudier au moyen de dépla-
cements piézoélectriques qui permettent une précision de positionne-
ment extrême. Notons que deux configurations sont possibles dans 
lesquelles le levier et la pointe sont solidaires des déplacements 

À retenir

– Les domaines ferroélectriques peuvent être imagés grâce à 
de nombreuses techniques d’observation dont peu peuvent 
offrir une résolution spatiale nanométrique combinée à une 
certaine facilité de mise en œuvre.

– Les domaines ferroélectriques et surtout les frontières de 
domaine étant par nature de taille nanométrique, il est nécessaire 
de disposer d’un outil permettant leur détection à cette échelle.
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Figure 6 – Image obtenue par microscopie électronique à balayage 
d’un levier et d’une pointe standard pour AFM
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piézoélectriques tandis que l’échantillon reste fixe ou le contraire : 
l’échantillon est posé sur les déplacements piézoélectriques qui 
assurent approche et balayage tandis que la pointe reste fixe.

En mode contact, la pointe touche la surface, ce qui se traduit par 
une déflexion du levier, et donc du laser focalisé sur la face arrière 
du levier (voir la figure 7). La déflexion du levier est mesurée par 
une photodiode à quatre quadrants sur laquelle le laser aboutit 
après s’être réfléchi sur l’arrière du levier. Les quatre parties de la 
photodiode permettent d’obtenir deux informations distinctes :

– la déflexion verticale dv est obtenue en soustrayant l’intensité 
lumineuse détectée par les quadrants A et B de celle détectée par 
les quadrants C et D : dv = (A + B) − (C + D) ;

– la déflexion horizontale dh = (B + D) − (A + C).

Une fois la déflexion désirée atteinte (proportionnelle à la force 
d’appui), le balayage de la surface s’opère en gardant en tout 
point la déflexion du levier constante au moyen d’une boucle de 
régulation. Ce faisant, la force appliquée sur la surface reste éga-
lement constante. Il est possible de changer la consigne de 
déflexion au cours du balayage, augmentant ou diminuant de ce 
fait la force appliquée sur l’échantillon. L’information de topogra-
phie est obtenue par l’intermédiaire de la tension électrique qu’il 
est nécessaire d’appliquer au tube piézoélectrique pour l’allonger 
ou le rétracter, et garder la déflexion constante en chaque point 
de l’image.

Ce mode opératoire très simple permet d’obtenir la topographie 
de la surface avec une résolution verticale de l’ordre de la fraction 
de nanomètre, et une résolution latérale à l’air de l’ordre du nano-
mètre dans le meilleur des cas. On voit également que la pointe 
peut être vue comme un capteur de taille nanométrique qu’il est 
possible de positionner sur une surface avec une précision égale-
ment nanométrique. De là, imaginer la pointe comme une élec-
trode nanométrique est le pas suivant à franchir pour ouvrir la 
porte à toutes les techniques de caractérisation électriques issues 
de la microscopie à force atomique.

4. Cartographie de la 
polarisation ferroélectrique 
par PFM

La technique la plus utilisée pour cartographier l’état de polari-
sation ferroélectrique est appelée « Piezoresponse Force Micro-
scopy » (PFM). Elle est entièrement fondée sur l’effet piézoélectrique 
inverse qui fera l’objet du paragraphe suivant. Cette technique est 

La microscopie à force atomique permet d’obtenir la topo-
graphie d’une surface grâce à une pointe solidaire d’un levier 
dont on mesure la déflexion à chaque instant. Sa résolution 
verticale est de l’ordre d’une fraction nanomètre, et sa résolu-
tion latérale de l’ordre du nanomètre.

À retenir

– La microscopie à force atomique peut se décliner en plu-
sieurs modes mais cet article se focalisera sur le mode contact 
dans lequel la pointe est posée sur la surface.

– Il est possible de mesurer la déflexion verticale du levier mais 
aussi le mouvement de tangage du levier grâce à la déflexion 
horizontale.

Figure 7 – a) Schéma de base d’un AFM où levier et pointe sont en 
mouvement tandis que l’échantillon reste fixe, b) photodiode à 4 qua-
drants permettant la mesure de la déflexion verticale et latérale

Tube

piézoélectrique

Levier

Pointe

Échantillon

Photodiode

A B

DC

a

b
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apparue en 1992 [17], bien que sa dénomination actuelle fut donnée 
quelques années plus tard par A. Gruverman et son équipe [18].
Pour être bien compris, ce mode nécessite de détailler l’effet pié-
zoélectrique sur lequel il est fondé.

4.1 Effet piézoélectrique

On parle d’« effet piézoélectrique direct » lorsque l’application 
d’une contrainte mécanique dans une direction quelconque de 
l’espace fait apparaître une polarisation diélectrique dans une 
autre direction de l’espace.

Plus formellement, si on rapporte l’espace à un repère cartésien 

comportant trois vecteurs de base indépendants ,  et , la 
relation entre la contrainte appliquée σij et les composantes de la 

polarisation  pourra s’écrire :

(6)

i, j et k peuvent prendre la valeur 1, 2 ou 3. σij est la contrainte résul-
tant d’une force appliquée dans la direction i sur la face caractérisée 
par une normale d’indice j. (Ici la convention d’Einstein s’applique 
pour la sommation des termes d’indices communs.) Très souvent, la 
notation de Voigt est utilisée pour simplifier les relations dans 
laquelle les correspondances suivantes sont appliquées :

Ainsi, la polarisation engendrée dans la direction de  (par 
exemple la direction verticale) par une contrainte appliquée 
uniaxialement dans la même direction sera décrite par la relation :

(7)

L’effet piézoélectrique inverse relie la déformation relative du 
matériau sous l’effet d’un champ électrique appliqué. On peut 
écrire :

(8)

Le tenseur dijk étant symétrique, la notation  pour la transpo-
sée de dijk sera omise par la suite. En utilisant une nouvelle fois la 
notation de Voigt, on peut écrire la déformation dans la direction 
de , due à un champ électrique appliqué dans la même direc-
tion :

(9)

Le tenseur dijk n’étant pas forcément diagonal, il peut exister 

des effets transversaux. Si on imagine la surface d’un échantillon 

contenue dans le plan , et un champ électrique appliqué 

dans la direction de , alors la déformation dans la direction de 

 sera décrite par le coefficient d13 :

(10)

Il existe également des mouvements de cisaillement de la sur-
face décrits par les tenseurs d14, d15 et d16 dans la notation de 
Voigt. La figure 8 en donne un exemple.

Figure 8 – Différentes déformations possibles lors de l’application 

d’un champ électrique dans la direction de  : a) déformations 
dues à d33 et d13, b) déformation de cisaillement due à d15

a b

d13 d15

d33 E3

u3
→

u1
→

4.2 Principe de la Piezoresponse Force 
Microscopy (PFM)

4.2.1 Phase et amplitude PFM

On considérera que la surface de l’échantillon à étudier se 

trouve dans un plan , , de normale . Lors de la mesure par 

PFM, l’échantillon à étudier est soumis à une tension électrique 
alternative :

Si la couche étudiée est ferroélectrique alors elle est également 
piézoélectrique et sera soumise à des cycles de contraction/expan-
sion à la même fréquence que la tension électrique appliquée. La 
pointe du microscope à force atomique, posée sur la surface, sera 
donc soumise également à la vibration piézoélectrique, laquelle 
sera transmise au levier puis au mouvement du laser se réflé-
chissant sur le levier. Le signal de la photodiode contiendra donc 
une composante alternative due à la vibration piézoélectrique
VPFM(t)= APFM cos(ω0t + φ), laquelle correspondra à un déplace-

ment très faible de l’ordre de quelques picomètres à quelques 
centaines de picomètres d’amplitude, dans une gamme de fré-
quence supérieure au signal de topographie (ce dernier point dépen-
dant de la fréquence de travail choisie pour la PFM, donc de ω0). 

Il sera donc possible de séparer la contribution de la vibration 
piézoélectrique de la topographie en utilisant une détection syn-
chrone, capable de ne mesurer que la composante du signal de 

photodiode à la fréquence d’excitation électrique . En sor-

tie de détection synchrone, deux informations sont disponibles :

–  l’amplitude de la vibration APFM : si la seule source de signal 
PFM était la piézoélectricité, alors cette amplitude serait le reflet du 
coefficient piézoélectrique d33 (pour un mouvement vertical de la 
surface). On verra par la suite que ce n’est pas le cas à cause des 
sources parasites de vibration du levier ;

–  la phase de la vibration φ : elle permettra, comme on le verra, 
de déterminer le sens de la polarisation par rapport à une réfé-
rence qui pourra être la direction perpendiculaire à la surface de 
l’échantillon (pour la PFM verticale) ou la direction perpendiculaire 
au levier (pour la PFM horizontale).

Comme évoqué précédemment, la photodiode d’un AFM est 
composée de quatre quadrants qui permettent de décomposer le 
signal reçu en une composante verticale et une composante hori-
zontale, cette dernière permettant par exemple d’avoir accès au 
mouvement de friction de la pointe sur la surface. De la même 
façon, le signal PFM peut être analysé par rapport à sa compo-
sante verticale (on parlera alors de Vertical PFM : VPFM) ou hori-
zontale (Lateral PFM ou LPFM).

4.2.2 PFM verticale : VPFM

La VPFM (figure 9) est le mode qui est apparu historiquement le 
plus tôt. Il permet d’avoir accès à la composante verticale de la 
vibration de la surface. Lorsque la polarisation est perpendiculaire 
à la surface de l’échantillon, le champ électrique étant appliqué 
dans la même direction, alors le signal PFM sera directement relié 
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au coefficient d33. La figure 10 permet de comprendre comment 
la phase du signal PFM permet de déterminer dans quel sens la 
polarisation se trouve verticalement.

Figure 9 – Polarisation et signal VPFM :  est le vecteur polarisation ferroélectrique

Figure 10 – Détermination du sens de la polarisation grâce à la phase du signal PFM

Mouvement

de la surface

z

P
→

Phase

V(t)

Opposition de phase

φ = 0°

φ = 180°

PFM(t)

V(t)

V(t)

PFM(t)

On peut comprendre le signal PFM comme étant proportionnel à 
la projection de la polarisation sur l’axe perpendiculaire à la sur-
face de l’échantillon, bien qu’en fonction des caractéristiques cris-
tallines de l’échantillon, la relation entre signal PFM et polarisation 
peut être plus complexe [19]. L’amplitude et la phase du signal 

PFM vont donc évoluer différemment en fonction de l’inclinaison 
du vecteur polarisation  par rapport à la direction perpendiculaire 
à la surface. Différents cas de figure sont représentés sur la 
figure 11 :

– pour ce qui est de la phase du signal PFM, et en ignorant pour 
l’instant toute considération relative au rapport signal sur bruit, 
toutes les zones dont la projection de la polarisation sur la direc-
tion perpendiculaire à la surface de l’échantillon sont de même 
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Figure 11 – Interprétation de l’amplitude et de la phase du signal VPFM

Figure 12 – Exemple d’images VPFM : a) amplitude, b) phase : la différence de phase entre les parties claires et les parties sombres de l’image de 
phase est de 180° (échantillon : couche mince de PbZrTiO3 obtenue par dépôt sol-gel, épaisseur 100 nm (INL), taille de l’image : 1 μm × 1 μm)

z z

x x

Même phase : 0°

Même phase : 180°
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→
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→
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→
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→
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signe partageront la même phase PFM, ce qui est le cas de , 

et  d’une part, et d’autre part de  et  sur la figure 11. Si la 
polarisation n’a pas de composante verticale, le signal VPFM sera 
noyé dans le bruit ;

–  l’amplitude du signal PFM sera par contre très sensible à la direc-
tion de la polarisation, et en première approximation d’autant plus 
faible que le vecteur polarisation aura une composante verticale faible. 
Elle sera toujours positive par définition. Sur la figure 11, l’amplitude 

correspondant aux polarisations ,  et  sera décroissante, tandis 

que celle correspondant à , tout en étant égale à celle de , sera 

supérieure à celle relative à . On voit ici que, dans le signal d’ampli-

tude, toute notion de sens de la polarisation est perdue et que deux 
domaines parfaitement antiparallèles (même direction de polarisation 
mais sens opposé) produiront exactement le même signal VPFM en 
amplitude (et un signal de phase différant de 180°) ;

–  le résultat de la mesure PFM est quelquefois présenté sous la 
forme d’un signal SPFM mélangeant la phase et l’amplitude : 
SPFM = APFMcos(ϕ), où APFM est l’amplitude et ϕ la phase du signal 
PFM. Ce type de présentation permet d’agréger en un seul para-
mètre les deux informations fournies par la détection synchrone. 
Ainsi, la phase donnera son signe à SPFM.

La figure 12 donne un exemple de cartographie réalisée par 
VPFM. L’échantillon (une couche mince de PbZrTiO3) est tel que la 
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polarisation est entièrement dirigée le long de l’axe vertical, per-
pendiculaire à la surface.

On constate dans l’image de phase (figure 12b) que deux types 
de zones sont détectées : zones claires et zones sombres, dont la 
phase diffère de 180°. D’après l’orientation cristalline de l’échantil-
lon, ces deux types de zones correspondent à des polarisations 
antiparallèles perpendiculaires à la surface et pointant vers la sur-
face pour l’une et vers le substrat pour l’autre.

L’image d’amplitude est, pour sa part, de contraste plutôt uni-
forme sauf aux frontières entre les domaines ferroélectriques de 
direction opposée qui se distinguent nettement par des lignes 
noires sur lesquelles la vibration détectée est nulle, comme on 
peut s’y attendre à la frontière entre deux domaines antiparallèles. 
L’amplitude mesurée dans les zones de polarisation antiparallèle 
est idéalement identique.

L’image permet donc de dresser une cartographie de la polarisa-
tion dans sa composante perpendiculaire à la surface. Complétée 
avec des données issues de la diffraction des rayons X, capable de 
fournir les orientations cristallographiques possibles de la couche, 
elle permet de remonter au sens et à la direction de la polarisation. 
Nous avons ici un cas relativement simple où il n’existe que deux 
possibilités, perpendiculaires à la surface et de sens différent. 
Quand ce n’est pas le cas, une analyse plus poussée est nécessaire 
incluant les résultats de la PFM latérale (voir section suivante).

Notons que la détermination absolue et fiable du sens de la polari-
sation passe par une opération de retournement de la polarisation : le 
signe de la tension électrique appliquée sur la pointe combiné au 
type de contraste du domaine ainsi créé permettra d’identifier 
sans ambiguïté les domaines dont la polarisation pointe vers la 
surface et ceux dont elle pointe vers le substrat.

Il faut remarquer que l’image PFM confirme que les frontières de 
domaine sont extrêmement abruptes, contrairement aux domaines 
ferromagnétiques : la transition entre deux zones de polarisation dif-
férente peut se faire d’un plan atomique sur l’autre [7].

4.2.3 PFM latérale : LPFM

Si le signal analysé n’est plus la déflexion verticale mais hori-
zontale, alors c’est le mouvement de la surface dans la plan de 
l’échantillon qui est analysé. Ce dernier est permis par l’existence 
d’un coefficient d14 non nul (si le levier est dans la direction de ), 
provoquant un mouvement de cisaillement de la surface sur 
laquelle est posé le levier, lequel est entraîné dans un mouvement 
de tangage.

De ce fait, si on se rapporte au schéma de la figure 13, le levier 
sera sensible au mouvement de la surface quand il se produit 
dans la direction perpendiculaire à son axe, c’est-à-dire la direc-
tion de  sur cette figure. On pourra donc mesurer la composante 
de  dans cette direction (  sur la figure 13). Par opposition, si le 
mouvement se produit dans la direction parallèle à l’axe du levier 

, alors il ne sera pas visible dans le signal LPFM (  sur la 
figure 13, restera donc inaccessible). En mesurant le signal verti-
cal et latéral de la photodiode, on peut donc déterminer deux 
composantes de la polarisation, dont la composante verticale et 
une des deux composantes horizontales, mais la troisième ne sera 
accessible que par une rotation physique de l’échantillon (typique-
ment de 90°) pour modifier les directions respectives de l’axe du 
levier et du mouvement de la surface et aligner  avec l’axe du 
levier.

Figure 13 – a) Mouvement de cisaillement de la surface entraînant le mouvement de tangage du levier, b) position de la polarisation dans le 
plan de l’échantillon et par rapport au levier et c) exemple de cartographie LPFM (phase) obtenue sur un monocristal de ErMnO3. Les zones de 
contraste clair ont une polarisation dans le plan opposée aux zones de contraste sombre (taille : 50 μm × 50 μm) (images INL)

a b c
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La figure 13c montre un exemple de cartographie de la phase 
LPFM sur un cristal de manganite d’erbium ErMnO3, sur laquelle 
une topologie complexe des domaines est révélée. On peut noter 
au passage que la manganite d’erbium fait partie des matériaux 
pour lesquels une conduction aux frontières de domaines a été 
mise en évidence [20][21].

4.3 Exemples de cartographies  
de la polarisation en VPFM et LPFM

La figure 14 montre un exemple de cartographie fournie par les 
modes VPFM et LPFM combinés. Le signal représenté sur la figure 
est le signal SPFM = APFMcos(φ). L’échantillon est une couche 
mince de niobate de lithium (LiNbO3) dont les détails de la crois-
sance peuvent être trouvés dans la référence [22].

Cette figure permet d’illustrer les capacités de la technique. La 
comparaison des deux images LPFM et VPFM permet non pas de 
déterminer l’orientation absolue de la polarisation mais la position 
relative de la polarisation dans certains grains de matière. Ainsi, si 
on considère les grains marqués respectivement d’une croix rouge 
et bleue sur la figure 14, on constate que leur signal VPFM est iden-
tique, laissant penser que la polarisation dans chacun de ces grains 
est parallèle. Cependant, la comparaison avec l’image LPFM inva-
lide cette conclusion car le contraste opposé constaté sur ces 
deux grains indique que la projection de la polarisation le long de 
la direction de  est opposée. Leur polarisation respective est 
donc disposée de la manière représentée sur la partie droite de la 
figure 14 sur laquelle les angles sont purement qualitatifs.
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Figure 14 – Exemple de cartographie des domaines ferroélectriques sur une couche mince de niobate de lithium (signal « PFM » combinant 
phase et amplitude) : a) LPFM, b) VPFM et c) orientation schématique de la polarisation (taille : 0,9 μm × 0,4 μm). Le signal représenté sur cette 
figure est SPFM incluant à la fois la phase et l’amplitude du signal

LPFM VPFM

LPFM
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M
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→
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Si on compare de la même manière les grains marqués respec-
tivement d’une croix bleue et verte, dont le contraste en VPFM est 
opposé mais le contraste en LPFM identique, on peut également 
les disposer l’un par rapport à l’autre comme sur la figure 14c.

La combinaison d’une mesure VPFM et de deux mesures LPFM 
entre lesquelles l’échantillon est tourné de 90° permet donc théo-
riquement d’accéder aux trois composantes du vecteur polarisa-
tion. Cette technique est quelquefois appelée « vector PFM » [23].

4.4 Cycles d’hystérésis dans différents 
modes d’acquisition

La pointe du microscope peut être arrêtée sur un point précis de 
la surface et une spectroscopie du signal PFM peut être réalisée 
en faisant varier une tension continue appliquée sur l’échantillon 
sous forme de rampe ou d’impulsions, en même temps que la 
tension alternative de lecture (chargée de créer le mouvement 
périodique de la surface à une fréquence déterminée). Le résultat 
ressemble énormément à un cycle d’hystérésis à ceci près que le 
signal mesuré n’est pas la polarisation ferroélectrique de l’échan-
tillon, mais bien l’amplitude de vibration de la surface ou la phase 
de cette vibration par rapport à la tension appliquée. On aboutira 
donc à des cycles piézoélectriques plutôt que ferroélectriques.

4.4.1 Cycles d’hystérésis « in-field »

Dans ce mode, la tension électrique appliquée est de forme 
triangulaire, composée de paliers de tension de durée tp espacés 
de la valeur du pas de tension VS (voir figure 15). La mesure PFM 
est effectuée à la fin de chaque palier de tension, alors que la ten-
sion appliquée n’est pas nulle, et juste avant le changement de la 

valeur de la tension. Le choix d’opérer la mesure à la fin du palier 
permet de laisser le temps aux courants transitoires de se dissiper. 
Pour parcourir un cycle, la tension est augmentée jusqu’à une 
valeur déterminée, puis la tension décroît, change de signe, atteint 
une valeur négative limite prédéterminée, puis revient à zéro.

Ce mode de réalisation des cycles d’hystérésis est historique-
ment proche de la manière de mesurer les propriétés ferroélec-
triques à l’échelle macroscopique, notamment au moyen d’un 
montage de type Sawyer-Tower [24]. Il présente l’avantage d’être 
relativement rapide, bien que sur un AFM il soit malaisé de réali-
ser ces cycles aussi rapidement que dans le cas des montages 
macroscopiques qui peuvent être opérés à plusieurs kilohertz là 
où chaque cycle d’hystérésis effectué par un AFM durera typique-
ment plusieurs centaines de millisecondes, voire plusieurs 
secondes. Ce mode permet également de parcourir tout le cycle 
d’hystérésis jusqu’aux valeurs de saturation de la polarisation.

4.4.2 Cycle d’hystérésis « off-field »

Dans ce mode, la mesure PFM est effectuée à un moment où le 
champ électrique appliqué est nul pour tenter de minimiser la 
contribution de la force électrostatique qui, on le verra, peut compli-
quer l’interprétation du signal. La séquence de tensions appliquées 
est donc différente et se compose d’impulsions de durée tp et 
d’amplitude variable, espacées d’un temps de repos ta. Les ampli-
tudes successives des impulsions sont espacées d’un pas de tension 
VS et décrivent le schéma classique d’un cycle d’hystérésis : ampli-
tudes croissantes jusqu’à une valeur maximale, puis décroissantes 
jusqu’à une valeur minimale, puis retour à zéro. La mesure est effec-
tuée à la toute fin du temps de repos (voir la figure 16). La figure 17 
donne un exemple presque parfait de ce type de cycle opéré sur une 
couche de PbZrTiO3. Le cycle en amplitude présente deux minima 
(idéalement d’amplitude nulle) pour les valeurs de tension corres-
pondant au champ coercitif, et les valeurs d’amplitude mesurées 
pour les tensions maximale et minimale sont identiques.

4.4.3 Pourquoi deux types  
de cycles d’hystérésis

Sans rentrer tout de suite dans les détails des artefacts qui 
entachent la mesure PFM, et qui feront l’objet d’une section à 
part, mesurer le signal PFM alors que le champ électrique n’est 

Les deux modes VPFM et LPFM de la PFM permettent d’obte-
nir deux composantes de la polarisation ferroélectrique. La troi-
sième composante n’est accessible qu’après une rotation 
physique de l’échantillon. Le signal de phase donne l’informa-
tion sur le sens de la polarisation tandis que l’amplitude est liée 
au coefficient piézoélectrique et à l’inclinaison de la polarisa-
tion par rapport à la verticale de l’échantillon.
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Figure 15 – Séquence de tensions appliquées pendant un cycle d’hystérésis « in-field » (tp est la durée du pas de tension, VS est le pas de 
tension entre deux impulsions)

V

t

VS

tp

Mesure

Figure 16 – Séquence de tensions appliquées pendant un cycle d’hystérésis « off-field » (tp est la durée pendant laquelle l’impulsion de tension 
est appliquée, ta est le temps d’attente avant de faire la mesure, VS est le pas de tension entre deux impulsions)
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pas nul est à l’origine de certains inconvénients que le mode off-
field vient corriger :

– en cas de courants de fuite importants, et si la couche étudiée 
capture des charges électriques durant l’injection de courant, 
comme dans le cas des mesures sur des couches très minces, le 
mode off-field permet de limiter le stress électrique de la couche et 
donc sa dégradation ;

– la forme du cycle d’hystérésis risque d’être altérée par 
l’action de la force électrostatique d’origine capacitive. Nous 
développerons ce point dans la section consacrée aux artefacts, 
mais il faut noter à ce stade que le sens du cycle peut aussi s’en 
trouver changé, et qu’un cycle peut apparaître pour de mauvaises 
raisons, c’est-à-dire sans représenter la signature de la ferroélec-
tricité [26].
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Figure 17 – Exemple de cycle d’hystérésis « off-field » obtenu sur une couche mince de PbZrTiO3 [25]

5

P
FM

 p
h

as
e 

si
g

n
al

 (
V

)

P
FM

 a
m

p
lit

u
d

e 
(a

.u
)

Tension (V)

4

3

2

1

0

–1

–2

–3

–4

–5
–5 –4 –3 –2 –1 0 1 2 3 4 5 6–6

0,7

Tension (V)

0,6

0,5

0,4

0,3

0,2

0,1

0
–5 –4 –3 –2 –1 0 1 2 3 4 5 6–6

signal PFM de phasea signal PFM d’amplitudeb

DÉTECTION ET CONTRÔLE DE LA FERROÉLECTRICITÉ À L’ÉCHELLE NANOMÉTRIQUE  ______________________________________________________________

Copyright © – Techniques de l’Ingénieur – Tous droits réservésR 6 719 – 14

Les deux types de cycles peuvent dans certains cas donner des 
résultats très différents selon les mécanismes à l’œuvre durant 
l’application de la tension électrique.

Figure 18 – Cycle d’hystérésis in-field sur échantillon très mince de 
LaAlO3 non ferroélectrique : le cycle tourne à l’envers et le caractère 
hystérétique est dû à la capture de charges dans l’oxyde (image INL)
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La figure 18 montre un cycle in-field réalisé sur une couche très 
mince de LaAlO3 amorphe présentant des courants de fuite très 
importants. Bien que la couche ne soit pas ferroélectrique, on voit 
qu’un cycle est très clairement mesuré, même s’il tourne à 
l’envers. Le stress électrique provoqué par l’application des ten-
sions est à l’origine de la capture de charge dans la structure. Le 

piégeage/dépiègeage de ces charges est probablement à l’origine 
de la forme hystérétique de la courbe.

4.5 Ingénierie des domaines 
ferroélectriques

Un des immenses avantages de l’utilisation d’un microscope à 
force atomique pour cartographier les domaines ferroélectriques 
est que le même appareil peut être utilisé pour modifier l’état de 
polarisation du matériau. Dans le cas de l’étude de couches 
minces (quelques dizaines à quelques centaines de nanomètres 
d’épaisseur), il est relativement facile d’appliquer entre la pointe 
et l’électrode inférieure des tensions correspondant à des champs 
électriques supérieurs au champ coercitif et, ainsi, d’aligner loca-
lement la polarisation avec le champ électrique appliqué. C’est 
une possibilité d’autant plus intéressante que la pointe d’un AFM, 
dont le rayon est de l’ordre d’une vingtaine de nanomètres (quand 
la pointe est recouverte d’un revêtement conducteur), peut être 
positionnée avec une précision elle-même nanométrique. Ce 
contrôle de la position de la pointe permet le contrôle de la pola-
risation à une échelle extrême (figure 19).

La taille minimale que peuvent atteindre les domaines ainsi 
créés dépend de l’épaisseur de la couche (ils seront d’autant plus 
petits que la couche est mince), de la durée d’application du champ 
électrique et de l’intensité du champ [27]. Elle peut atteindre 
quelques dizaines de nanomètres de diamètre dans les conditions 
les plus favorables [28]. S’il est hors du champ de cet article 
d’explorer les conditions dans lesquelles la taille des domaines 
peut être contrôlée, on pourra tout de même considérer le poten-
tiel que représente à la fois la taille des domaines (quelques nano-
mètres) et le caractère extrêmement abrupt de la transition entre 

Il existe deux modes pour réaliser des cycles d’hystérésis 
avec le mode PFM : le mode in-field et le mode off-field. Si le 
second permet d’éviter les artefacts dus à l’application de la 
tension électrique pendant la mesure, il ne donne accès qu’à 
l’état rémanent de la polarisation.
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Figure 19 – a) Exemple d’écriture d’un motif de polarisation quelconque sur couche mince de PbZrTiO3 (le motif est écrit et lu avec un AFM, la 
taille du motif entier est de quelques dizaines de micromètres), b) écriture de domaines de 100 nm de diamètre environ dans une couche mince 
PbZrTiO3 (image 800 × 800 nm) (image INL)

a b
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deux domaines (un plan atomique) en termes de densité d’intégra-
tion de dispositifs de stockage d’information basés sur la lecture/
écriture de domaines ferroélectriques : on conçoit aisément que ces 
matériaux possèdent toutes les qualités intrinsèques pour atteindre 
des densités d’information très élevées.

4.6 Création de domaines pour tester  
la ferroélectricité

La ferroélectricité ne peut pas se concevoir sans la possibilité de 
faire basculer la polarisation entre les deux états possibles. Une pro-
cédure pour tester le caractère ferroélectrique d’échantillons inconnus 
consiste donc à créer artificiellement les domaines en appliquant une 
tension entre la pointe de l’AFM et l’électrode inférieure de l’échantil-
lon, comme évoqué précédemment. Pour une même tension appli-
quée, le champ électrique correspondant sera d’autant plus faible 
que l’épaisseur de la couche est importante. On comprend donc que 
cette opération sera plus difficile, voire impossible pour les échantil-
lons très épais, les tensions possiblement applicables avec un AFM 
standard étant de l’ordre d’une dizaine de volts ou une centaine de 
volts pour ceux d’entre eux qui sont pourvus d’un module spéci-
fique de haute tension. Au vu des champs coercitifs courants, les 
échantillons se présentant classiquement sous la forme de mono-
cristaux d’épaisseur comprise entre 300 μm et 500 μm ne pourront 
pas être testés de cette façon.

La figure 20 montre un exemple sur un échantillon constitué 
d’un couche mince de PbZrTiO3 d’épaisseur 100 nm. La pointe est 
balayée sur une zone carrée de 5 μm de côté tandis qu’une ten-
sion de + 4 V est maintenue entre la pointe et l’électrode infé-
rieure. Une zone plus petite est ensuite balayée avec la tension 
opposée de – 4 V, puis une zone légèrement plus grande que le 
plus grand des carrés est ensuite imagée par PFM. On voit que sur 
l’image de phase (figure 20b et d), les zones correspondant à des 

domaines antiparallèles se traduisent par une différence de phase 
de 180° entre la zone claire et la zone sombre. Sur l’image d’ampli-
tude (figure 20a et c), on constate un signal uniforme : les zones 
antiparallèles possèdent une polarisation orientée dans la même 
direction mais dans un sens opposé : l’amplitude de la vibration pié-
zoélectrique sera donc identique et seule la frontière entre les 
deux types de domaines sera marquée par une zone de vibration 
très faible (idéalement nulle), ce qui se traduit sur l’image par la 
ligne carrée sombre délimitant les domaines de polarisation oppo-
sée dans l’image d’amplitude.

Ce type de test, conjugué à la réalisation de cycles d’hystérésis, 
peut permettre de tester une couche mince dont on veut prouver 
le caractère ferroélectrique, à condition toutefois de prendre garde 
aux artefacts dont il sera question plus loin.

4.7 Modes opératoires avancés

Le mode PFM a été développé historiquement en utilisant pour 
la tension alternative appliquée des fréquences choisies délibéré-
ment en dehors de toute résonance mécanique du système levier/
pointe/échantillon. C’est précisément ce mode que nous avons 
décrit jusqu’à maintenant qu’on désigne assez souvent sous 
l’appellation « PFM simple fréquence ». La PFM se développant 
largement, il est apparu assez vite un besoin d’augmenter le rap-
port signal sur bruit de certaines mesures opérées sur des maté-
riaux à faible coefficient piézoélectrique, par exemple. Certains 

Un AFM permet non seulement de lire l’état de polarisation 
mais aussi de le modifier avec la même résolution spatiale. Le 
contrôle du mouvement de la pointe permet donc de créer arti-
ficiellement des domaines jusqu’à des tailles de quelques 
nanomètres.
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Figure 20 – Test de la ferroélectricité sur un échantillon de PbZrTiO3 de 33 nm d’épaisseur : a) amplitude, b) phase, c) coupe du signal de phase 
(les zones d’amplitude nulle repérées par les lettres « DW » (comme domain wall) correspondent aux frontières de domaine), d) coupe du signal 
de phase mettant en évidence la différence de 180° entre les domaines de polarisation opposée (la taille du carré extérieur est de 2 μm) [29]
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modes spécifiques ont été développés dans ce but, qui utilisent 
une excitation à deux fréquences différentes.

4.7.1 Influence du bruit de mesure  
sur le signal PFM

Comme toute mesure, la PFM n’est pas exempte de bruit, lequel 
peut provenir de l’électronique de mesure ou de toute forme de 
mouvement parasite de la surface qui se superposerait au mouve-
ment dû à l’effet piézoélectrique inverse (nous en verrons des 
exemples un peu plus loin). Suivant la description proposée par 
Jungk et al. [30], ce bruit de mesure comporte nécessairement 
une composante sinusoïdale correspondant à la fréquence de 
référence de la détection synchrone et donc mesurée par celle-ci, 
d’amplitude B et de phase φ par rapport à la référence. On peut 
représenter schématiquement ce bruit à cette fréquence par un 
vecteur  dont la norme serait représentative de son amplitude et 
sa phase par un angle que ferait ce vecteur par rapport à un axe 

horizontal pris comme référence (figure 21a). En adoptant le 
même formalisme, le signal PFM « parfait », obtenu sur deux 
domaines perpendiculaires à la surface et antiparallèles, peut être 
représenté par deux vecteurs horizontaux de même norme, l’un 
faisant un angle de 0° avec la référence, et l’autre un angle de 
180°. Sur la figure 21, les signaux PFM d’amplitude et de phase 
obtenus sur un échantillon composé de domaines antiparallèles 
sont également représentés dans le cas parfait où aucun bruit 
n’est présent (on note l’absence de signal d’amplitude aux fron-
tières de domaine).

Quand on ajoute vectoriellement le bruit au signal PFM 
(figure 21b, flèches noires), on voit que les domaines antiparal-
lèles mesurés par PFM en présence de bruit n’aboutissent plus à 
la même amplitude ni à une différence de phase de 180°. Par 
conséquent, quand le rapport signal sur bruit devient faible, le 
signal PFM est dénaturé et en particulier les frontières de 
domaines n’apparaissent plus, comme décrit dans les sections 
précédentes. Plus gênant, il a été montré par Jungk et al. [30] 
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Figure 21 – a) Représentation vectorielle du signal PFM obtenu sur deux domaines verticaux antiparallèles, notés  et , et du bruit de 

mesure , b) bruit superposé au signal PFM : les flèches noires indiquent le signal obtenu pour chacun des domaines antiparallèles, c) et 
d) signal PFM correspondant (phase et amplitude) en l’absence et en présence de bruit (d’après [31])
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qu’un faible rapport signal sur bruit rendait le résultat de la 
mesure PFM totalement dépendant dans la fréquence utilisée 
pour la mesure, à tel point qu’une procédure fastidieuse de 
recherche de la fréquence optimale de travail pouvait être rendue 
nécessaire.

4.7.2 Suivi de la fréquence de résonance  
et excitation à double fréquence : DFRT-PFM

Pour augmenter le rapport signal sur bruit, il est possible de 
modifier la fréquence de travail. Nous avons vu dans la section 
précédente que le bruit pouvait dégrader et dénaturer le signal 
PFM. Il se trouve que le système levier/pointe/échantillon est un 
système résonant caractérisé par une fréquence de résonance f0
et un facteur de qualité Q. Il peut donc être tentant de travailler à 
une fréquence égale ou proche de f0 de manière à profiter de 
l’amplification offerte par la résonance. Nous allons voir que cela 
ne va pas sans inconvénients.

Le système pointe/levier peut être décrit comme un oscillateur 
harmonique qui, lorsqu’il est sollicité par une excitation de fré-
quence f, va répondre par une oscillation dont l’amplitude A dépen-
dra de f. Le système est résonant, c’est-à-dire que la courbe A(f) est 

une lorentzienne sur laquelle on peut identifier une fréquence de 
résonance f0 pour laquelle A est maximale (voir figure 22).

Toute modification de la rigidité du système levier/pointe/échantil-
lon provoque la modification de la fréquence de résonance [32], 
ce qui peut être induit par une modification des conditions de 
contact, donc par exemple par un changement de la rugosité, des 
propriétés mécaniques (mais aussi tribologiques) de la surface, ou 
par l’existence de forces locales (électrostatiques, magnétiques, 
changement du caractère hydrophyle/hydrophobe de la sur-
face, etc.) [33]. Il faut noter également que toute modification des 
conditions d’amortissement du système se traduira par une varia-
tion du facteur de qualité Q.

Dans ces conditions, il paraît déraisonnable de travailler à une 
fréquence fixe proche de la fréquence de résonance pour faire de 
la PFM. En effet, une variation d’amplitude de signal constatée 
dans ces conditions ne serait pas forcément synonyme de change-
ment de propriétés (coefficients) piézoélectriques de l’échantillon, 
mais serait possiblement due à un décalage de la fréquence de 
résonance comme on peut le voir sur la figure 22 : tout décalage 
de la fréquence de résonance se traduit par une variation d’ampli-
tude et de phase lorsqu’on mesure le signal PFM à fréquence fc
fixe.
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Figure 22 – Évolution a) de l’amplitude et b) de la phase de la réponse PFM quand on travaille à une fréquence fc fixe proche de la fréquence de 
résonance, qui passe de f0 à f’0  (fc est la fréquence de la tension utilisée pour obtenir le signal PFM, Δf est l’écart de fréquence fc et f0)

A A

f ffc fc

Δf

f0 f0’

ba
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Pour profiter de la résonance dans le contexte de la PFM, il est 
donc nécessaire de maîtriser les variations inopinées de la fré-
quence de résonance, c’est-à-dire de suivre la résonance si elle se 
décale de manière à toujours mesurer le signal PFM à une fré-
quence fc située à la même distance Δf de la fréquence de réso-
nance. Pour ce faire, une solution consisterait à verrouiller la 
phase de la réponse à l’aide d’une boucle à verrouillage de phase 
(Phase Lock Loop : PLL), c’est-à-dire d’imposer que cette phase 
reste constante tout au long de l’image. En cas de décalage de f0, 
la phase mesurée à la fréquence fc varie (figure 22b) et une 
boucle de régulation se charge de faire disparaître l’écart en modi-
fiant la fréquence d’excitation fc. La figure 23 montre l’évolution 
de la phase du signal PFM aux fréquences proches de la réso-
nance, pour deux domaines de polarisation opposée. On voit que 
la différence de phase est nulle à la fréquence de résonance f0, et 
tend vers 180° quand la fréquence d’excitation s’en éloigne. Ceci 
appelle une première remarque : travailler à la fréquence de réso-
nance n’est finalement pas une bonne idée car aucun contraste ne 
sera visible entre les domaines de polarisation opposée dans 
l’image de phase. D’autre part, si on choisit de faire une image à 
une fréquence fixe de conduite fc, on voit que, lorsque la pointe 
passera d’un domaine à un autre, la phase subira un décalage de 
180° dans un intervalle de temps très court puisque la largeur des 

domaines peut être aussi petite qu’un seul plan atomique 
(figure 23). Il est impossible dans ce cas de réguler la phase suffi-
samment rapidement pour la maintenir constante. Donc, dans le 
cas de la PFM, maintenir la phase constante pour suivre la fré-
quence de résonance est donc très difficile.

Figure 23 – Évolution de la phase du signal PFM en fonction de la fréquence pour deux domaines de polarisation opposée

f0

Phase

fc f

180°

En mode Dual Frequency Resonance Tracking (DFRT), le levier 
est excité non pas à une fréquence fixe mais à deux fréquences 
distinctes, choisies symétriquement par rapport à la fréquence de 
résonance de contact [33]. Techniquement, on utilise une modula-
tion d’amplitude avec une porteuse de fréquence fP modulée par 
une basse fréquence fM, ce qui donne lieu à la génération de deux 
signaux de fréquences satellites fP – fM et fP + fM. Ce système per-
met de garantir la symétrie des signaux d’excitation par rapport à 
fP. La plupart du temps, la porteuse est filtrée et l’échantillon n’est 
excité que par les fréquences satellites. Le signal à la fréquence 
fP – fM donne lieu à une réponse d’amplitude A−, celui à la fré-
quence fP + fM une amplitude A+.

Pendant le balayage, l’amplitude de vibration mesurée pour les 
deux fréquences situées de part et d’autre de la fréquence de 
résonance de contact est maintenue nulle : A+ – A− = 0. De cette 
façon, si la fréquence de résonance se décale pour une raison ou 
pour une autre, alors la différence ne sera plus nulle (points verts 
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Figure 24 – Amplitude A de la réponse du système levier/pointe/échantillon soumis à une excitation de fréquence f

fP – fM

A–

AA

A+

A+ – A–
 = 0

fP + fM ff fP

À gauche, si le levier est excité par deux fréquences fixes situées symétriquement de part et d’autre de la fréquence de résonance, l’amplitude 

mesurée pour chacune d’elles est identique (courbe noire, points rouges). Si la fréquence de résonance se décale, ce n’est plus le cas (points et 

courbes en pointillés verts). À droite, principe de l’excitation du levier par deux fréquences distinctes pour le mode DFRT, situées de part et d’autre 

de la fréquence de résonance f 0 et symétriquement par rapport à celle-ci
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sur la figure 24a) et le système modifiera la fréquence de la 
porteuse fP de telle sorte que la consigne soit à nouveau respec-
tée, par le biais d’un oscillateur commandé en tension (Voltage 
Controlled Oscillator : VCO).

Cette méthode s’est largement répandue car elle affranchit 
l’expérimentateur de la tâche de la détermination de la fréquence 
de travail en PFM simple fréquence, qui peut dans certains cas se 
révéler problématique pour des raisons liées au rapport signal sur 
bruit déjà rapidement évoquées [30]. Il reste important de ne pas 
oublier comment il est construit, et les possibles artefacts dus à la 
boucle de régulation nécessaire au suivi de la fréquence.

4.7.3 Excitation du levier par une bande  
de fréquence : BE-PFM

Le suivi de la fréquence de résonance est donc un moyen de 
parer les artefacts liés au fait que les propriétés de l’oscillateur 
harmonique qui décrit le système levier/pointe/échantillon changent
possiblement pixel par pixel. Un moyen de s’affranchir de ce phé-
nomène sans faire aucune hypothèse est de mesurer en chaque 
pixel la courbe de résonance complète. De cette manière, il sera 
possible de faire une mesure a posteriori en choisissant sur la 
courbe de résonance ainsi mesurée la (ou les) fréquence(s) à 
laquelle (auxquelles) on souhaite avoir des informations. On peut 
comprendre facilement que cette manière de faire implique un 
volume de données très important dont peu sont finalement utiles 
à l’analyse, mais on peut également prendre le parti d’enregistrer 
avec cette méthode la totalité de l’information disponible pour 
avoir la liberté de sélectionner après coup l’information qu’on 
juge utile.

Il est possible d’obtenir la courbe de résonance sans avoir à 
balayer toutes les fréquences d’excitation possibles entre deux 
bornes fréquentielles. Pour cela, il faut exploiter la théorie de 
Fourier et envoyer sur le levier un signal d’excitation dont le spectre 
en fréquence est particulièrement riche, et dans l’idéal composé de 
toutes les fréquences d’intérêt. Un bon candidat est le sinus cardi-
nal dont la transformée de Fourier, c’est-à-dire la représentation 
fréquentielle, est une fonction « porte ». On appliquera donc un 
signal de tension V(t) de type sinus cardinal pour obtenir une exci-
tation du levier dans une gamme de fréquence définie par les 

caractéristiques de cette fonction [34]. La figure 25 résume le 
mode opératoire de cette technique.

L’implémentation de cette méthode va au-delà des objectifs de 
cet article. Elle reste actuellement assez lente à mettre en œuvre 
et lourde à interpréter, de par la quantité très importante de don-
nées qu’elle génère. Le lecteur ou la lectrice intéressé(e) pourra se 
reporter à la référence [34].

Une autre technique pour reconstituer la courbe de résonance 
du levier en chaque pixel de l’image est d’utiliser en parallèle une 
série de détections synchrones dont chacune extrait une harmo-
nique différente du signal de photodiode. La reconstruction se fait 
alors par synthèse harmonique [3].

4.8 Limitations et artefacts de la PFM

La PFM ne mesure pas directement la polarisation ferroélec-
trique, mais la vibration du levier sous l’effet de la conversion 
électromécanique due à l’effet piézoélectrique. Une fois cela rap-
pelé, il est facile de comprendre que toute interaction capable de 
faire vibrer le levier à la même fréquence que la tension appliquée 
sera perçue comme un signal de même nature que celui qui est 
enregistré lors de la mesure par PFM. Nous allons maintenant 
passer en revue les deux principales sources d’interférences avec 
le signal PFM qui peuvent compliquer son interprétation.

4.8.1 Interaction électrostatique

La microscopie à force électrique (EFM) et la microscopie à 
force de Kelvin (KFM) reposent toutes les deux sur le fait que, 
lorsqu’une différence de potentiel est appliquée entre la pointe du 
microscope à force atomique et la surface, une force de Coulomb 
apparaît, qui provoque le mouvement du levier à la même fré-
quence que la tension appliquée. Si cette dernière est de type : 
V(t) = VDC + VAC cos(ωt), alors la force prendra la forme :

(11)

où VDC est une tension continue appliquée à la pointe, VAC
l’amplitude de la tension alternative appliquée à la pointe, V0 le 
potentiel de la surface, C la capacité de la structure dont l’axe Oz
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Figure 25 – Schéma de principe de la BE-PFM (d’après S. Jesse et al. [34])
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Un signal d’excitation est généré de manière à contenir toutes les fréquences dans une certaine gamme entre f1 et f2, comprenant la fréquence de 

résonance f0. Une transformée de Fourier rapide inverse (iFFT) permet de partir de la description fréquentielle de ce signal pour construire le signal 

temporel qui est envoyé au levier. Le signal temporel de la photodiode en réponse à ce signal est ensuite analysé par transformée de Fourier rapide 

(FFT) dont on peut extraire la courbe de résonance
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est l’axe perpendiculaire à la surface, et  le déphasage entre 
l’excitation électrique et la réponse du levier.

Figure 26 – Exemple de cycle d’hystérésis sur lequel la contribution 
électrostatique est très présente (échantillon : couche mince de 
BaTiO3) (image INL)
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La figure 26 est un exemple de cycle d’hystérésis obtenu dans 
des conditions où la composante électrostique de l’interaction sur-
face/levier est très présente. Sur ce cycle in-field en amplitude, on 
constate une composante linéaire très marquée. L’équation (11) 
permet de comprendre ce comportement : la force étant propor-
tionnelle à (VDC − V0), où VDC est la tension appliquée à la pointe 
et V0 le potentiel de la surface, l’amplitude de la vibration doit 
également être proportionnelle à la tension appliquée, ce qui est à 
l’origine de la composante linéaire observée. Le comportement 
hystérétique peut, dans ce cas, être dû à la ferroélectricité de 
l’échantillon (dans l’exemple proposé, il s’agit d’une couche de 
BaTiO3 qui fait partie des ferroélectriques connus), ou alors à une 
variation de V0 due à la capture de charge dans ou sur l’oxyde, 
comme évoqué précédemment. À ce stade de l’analyse, il est dif-

ficile de trancher entre les deux hypothèses, même si l’influence 
électrostatique est avérée.

L’influence de la composante électrostatique peut être minimi-
sée en choisissant des leviers dont la constante de raideur est très 
élevée [35]. En effet, le comportement du levier sous l’action de la 
force électrostatique peut être modélisé par une loi de Hooke, 
c’est-à-dire que déplacement du levier et force sont proportion-
nels l’un à l’autre via la constante de raideur :

(12)

L’équation (12) montre que pour une constante de raideur 
importante, on peut faire diminuer le déplacement Δz pour une 
force électrostatique F(ω) donnée en choisissant une constante de 
raideur plus importante. C’est pour cette raison qu’on utilise sou-
vent pour le mode PFM des pointes assez raides (constante de rai-
deur  à 10 N.m−1), normalement non utilisées en mode 
contact, de manière à minimiser l’influence de la force électrosta-
tique sur le levier.

On le voit, la force électrostatique combinée à la capture ou au 
dépôt de charges peut créer de toutes pièces des cycles qui res-
semblent beaucoup à des cycles d’hystérésis ferroélectriques 
mais dont l’origine n’est pas liée à la ferroélectricité. Il en est de 
même pour les images, dans le cas où on cherche à tester la 
ferroélectricité en créant des domaines de polarisation inversée en 
imposant un champ électrique avec la pointe de l’AFM. En effet, le 
stress électrique imposé lors de cette opération combiné à la cap-
ture de charge peut générer des images dont l’aspect est très 
proche de ce qui est obtenu avec un échantillon ferroélectrique 
tout en ne relevant que de l’artefact électrostatique.

La figure 27a montre un exemple de ce type d’artefact à propos 
d’une couche diélectrique amorphe, donc peu soupçonnable de pos-
séder un caractère ferroélectrique. L’échantillon est une couche très 
mince (quelques nanomètres d’épaisseur) d’oxyde de silicium SiO2
déposé sur silicium. Dans un premier temps un balayage de la sur-
face a été effectué alors qu’une tension de + 5 V était maintenue 
entre la pointe et l’échantillon. Dans un second temps, une tension 
de – 5 V a été appliquée sur une surface plus petite. Cela correspond 
exactement au protocole précédemment décrit, utilisé pour créer 
des domaines ferroélectriques par la pointe AFM. On voit sur 
l’image PFM en phase de la figure 27a que le résultat est très simi-
laire à ce qu’on observe avec des échantillons ferroélectriques, à 
savoir deux zones de polarisation apparente opposée, séparée sur 
l’image de phase de presque 180°.
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Figure 27 – Exemple a) d’image PFM (phase) artefactuelle due à l’action de l’interaction électrostatique sur le levier lors de la mesure PFM 
(image 8 μm × 8 μm), b) d’images PFM sur un échantillon amorphe (couche mince de Gd2O3) pour laquelle le contraste peut avoir été provoqué 
par le déplacement de lacunes d’oxygène. Le signal est de plus en plus bruité avec le temps mais persiste après quelques dizaines d’heures [36]
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4.8.2 Conduction ionique

La conduction ionique se caractérise par la mobilité de certaines 
espèces ioniques constituant un matériau sous l’action d’un champ 
électrique. Il peut s’agir par exemple des lacunes d’oxygène : ce 
sont des défauts ponctuels très souvent présents dans les oxydes, 
et qui jouent un rôle de donneurs d’électrons [37]. Certaines autres 
espèces ioniques, comme le lithium dans certaines configurations, 
peuvent également se mouvoir sous champ électrique [38]. Lorsque 
c’est le cas, le mouvement collectif des ions suivant les lignes de 
champ électrique imposé par la différence de potentiel appliquée 
entre la pointe et l’électrode inférieure aboutit à une concentration 
inhabituelle de ces espèces sous la pointe (déplétion ou accumu-
lation), ce qui se traduit concrètement par une variation du 
volume molaire de la portion de matériau située exactement sous 
la pointe AFM. Ces modifications des propriétés physiques du 
matériau étudié provoquent le mouvement du levier (solidaire de 
la pointe posée sur la portion de matériau dont le volume molaire 
varie) à la même fréquence que la tension appliquée, donnant 
naissance à un signal très similaire à celui qui est issu de la 
conversion électromécanique dans le cas de matériaux piézoélec-
triques. Les ions mis en mouvement par le champ électrique ont 
besoin ensuite d’un temps relativement long pour reprendre leur 
place lorsque le champ est supprimé.

Ainsi, quand la conduction ionique est très marquée, il est pos-
sible d’obtenir des images PFM très similaires à celles qu’on 
génère lors d’un test de ferroélectricité tel que celui qui a été 
décrit précédemment, où des régions de polarisation opposée sont 
créées par application d’une tension entre pointe et échantillon. La 
figure 27b donne un exemple où ce mécanisme pourrait être à 
l’œuvre lors du test d’une couche amorphe très mince (quelques 
nanomètres d’épaisseur) de Gd2O3 à laquelle on a fait subir un 
test d’écriture de domaines comme pour un matériau ferroélectrique : 
sur l’image de phase obtenue, on distingue des zones parfaite-
ment délimitées dont l’écart de phase est bien de 180° comme pour 
un ferroélectrique. Si on refait une image quelques dizaines 
d’heures plus tard, on constate que les « domaines » sont toujours 
présents avec un rapport signal sur bruit plus faible. Les ions 
déplacés par le champ électrique reprennent lentement leur place 
initiale [38]. Il faudra dans le cas de cet échantillon comme pour 
d’autres [26] plusieurs heures pour que le contraste disparaisse 
totalement. Dans d’autres cas la disparition est beaucoup plus 
rapide. Cette variation temporelle du signal PFM (présente égale-

ment en amplitude) est ici une indication de l’origine ionique du 
signal.

L’origine ionique du signal PFM est difficile à discriminer de 
l’effet piézoélectrique inverse. Il est pourtant possible de se douter 
de sa présence en augmentant l’amplitude de la tension électrique 
alternative appliquée lors de la mesure PFM au-delà de la valeur 
de la tension coercitive constatée sur les cycles d’hystérésis réali-
sés sur un échantillon donné. En effet, si l’origine du signal est 
bien piézoélectrique et si la couche est bien ferroélectrique, alors 
dans ce cas le signal PFM doit s’effondrer car la polarisation fer-
roélectrique bascule à chaque demi-période du signal appliqué, ce 
qui a pour effet de faire baisser fortement l’amplitude détectée [39].
Ce phénomène ne se produira pas en cas de conduction ionique 
et l’amplitude du signal PFM continuera d’augmenter avec l’ampli-
tude de la tension électrique. Une étude spectroscopique du 
signal PFM permettant de distinguer les effets linéaires des effets 
quadratiques a été également proposée pour discriminer conduc-
tion ionique et effet piézoélectrique (pour plus d’informations, voir 
la référence [40]).

4.8.3 Phénomènes d’oxydation et de claquage

L’application de tensions de l’ordre de quelques volts entre deux 
électrodes potentiellement très proches engendre des champs élec-
triques très intenses (exacerbés encore par la forme de la pointe 
au rayon de courbure très faible) qui peuvent être à l’origine de 
phénomènes physiques intempestifs.

4.8.3.1 Oxydation

Quand on travaille à l’air, la surface de l’échantillon est recou-
verte d’une couche d’eau, laquelle forme un ménisque attaché à la 
pointe [41]. Le fort champ électrique est capable de dissocier les 
molécules d’eau et, dans certains cas, de fournir l’énergie néces-
saire pour oxyder le matériau en cours d’étude [42]. Ce phéno-
mène peut être utilisé sciemment pour créer des motifs d’oxydes 
avec une épaisseur de trait très fine, jusqu’à une dizaine de nano-
mètres de largeur pour quelques nanomètres de hauteur [43]. Le 
phénomène ne se produit que pour une seule polarité de la ten-
sion appliquée, et impose une limite de tension au-dessus de 
laquelle il sera nécessaire de travailler en atmosphère sèche pour 
limiter le phénomène.
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4.8.3.2 Stress électrique et claquage

Les champs électriques très intenses appliqués à des couches 
diélectriques peuvent également provoquer le phénomène de cla-
quage diélectrique, qui se définit comme une dégradation perma-
nente de la couche au sein de laquelle apparaissent des chemins 
de conduction dus au fort champ électrique [44]. La zone concer-
née par le claquage devient conductrice après le passage du cou-
rant au point de ne plus pouvoir être considérée comme un 
isolant électrique. Le claquage peut intervenir lors d’une augmen-
tation de la tension appliquée, permettant de définir une tension 
de claquage à partir de laquelle un courant traverse l’oxyde et 
varie exponentiellement avec la tension appliquée au-delà de 
cette limite. Le claquage peut également être une question de 
temps : une tension appliquée pendant un temps suffisamment 
important provoque le claquage de la couche. Plus la tension appli-
quée est importante, plus ce temps est court.

Figure 28 – Protubérance (en haut à droite) apparaissant lors de 
l’application d’une tension électrique de quelques volts sur une 
couche mince de PbZr0.2Ti0.8O3 de 40 nm d’épaisseur [29]
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Dans certaines situations, claquage diélectrique et oxydation se 
combinent pour faire apparaître sur la surface de petits monticules 
(hillocks, voir la figure 28) dus à la fragilisation de la couche d’oxyde 
par l’injection d’espèces ioniques sous fort champ électrique, puis 
oxydation de la partie interfaciale entre l’oxyde et le substrat [45].

Ces phénomènes seront présents lorsqu’on essaiera de retour-
ner la polarisation ferroélectrique en appliquant la tension entre la 
pointe et l’échantillon, et ce d’autant plus que la couche à l’étude 
est mince, provoquant la dégradation de la surface étudiée [46]. Il 
faudra donc toujours veiller à ce que les tensions appliquées pen-
dant la lecture et pendant l’écriture de domaines soit toujours en 
dessous des seuils d’injection de courant et/ou d’oxydation de la 
surface pour éviter toute dégradation de l’échantillon.

Pour éviter l’injection de charges, la réalisation d’une courbe 
intensité-tension (I-V) est conseillée avant de commencer à tenter 
de retourner la polarisation, sur laquelle on vérifiera que la 
couche est bien diélectrique et ne laisse pas passer de courant. Si 
ce n’est pas le cas, la caractéristique permettra de repérer les ten-
sions (positive et négative) de seuil d’injection de courant à ne pas 
dépasser pour ne pas risquer de dégrader la couche.

4.8.4 Profondeur sondée par la technique

La configuration géométrique particulière inhérente à l’imagerie 
par AFM rend légitime de se poser la question de la profondeur 
d’information de la PFM : est-ce que toute l’épaisseur de l’échan-

tillon contribue de manière égale à la construction du signal ou 
est-ce que certaines parties sont prépondérantes ?

Pour donner des éléments de réponse à cette question, il faut 
revenir à la définition du signal PFM vertical tel qu’il est exprimé par 
l’équation (9).  est une déformation relative, c’est-à-dire un 
nombre sans unité qu’il faut intégrer sur toute l’épaisseur e de 
l’échantillon pour obtenir la déformation totale dans la direction ver-
ticale, telle qu’elle est mesurée par PFM. Par ailleurs, la déformation 
dans la direction verticale est reliée au coefficient piézoélectrique 
comme indiqué par l’équation (9). En combinant ces deux don-
nées, il vient :

z z (13)

où V est la différence de potentiel appliquée entre la pointe et 
l’échantillon. La déformation mesurée, due à l’effet piézoélectrique, 
si elle dépend bien en chaque point du champ électrique (qui peut 
être faible dans le cas d’échantillons épais), sera fixée par la diffé-
rence de potentiel appliquée. Ceci rend possible l’obtention d’un 
signal dans le cas de monocristaux, par exemple, d’épaisseur assez 
importante, malgré de relativement faibles tensions appliquées et 
donc de très faibles champs électriques dans le matériau.

Figure 29 – Évolution de la composante verticale du champ élec-
trique en fonction de la profondeur (en bleu) et de la distance 
radiale à la pointe (en rouge) [47]
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Or, la simulation du champ électrique dans le système pointe/
échantillon montre que le champ est très fort juste sous la pointe 
et diminue ensuite de manière très rapide (figure 29). La déforma-
tion relative (donc locale) étant proportionnelle au champ élec-
trique, ce résultat indique que ce sont les zones situées à la 
périphérie de la pointe, donc celles qui se trouvent à faible profon-
deur, qui contribuent le plus en proportion à la déformation totale. 
Par conséquent, bien qu’il soit très difficile d’évaluer jusqu’à 
quelle profondeur les contributions sont encore significatives (cela 
dépend de la forme de la pointe), il ne faudra pas perdre de vue 
que ce sont les couches proches de la surface, typiquement située 
dans la première centaine de nanomètres sous la pointe, qui four-
nissent la majeure partie du signal PFM.

Les artefacts les plus sévères de la PFM sont l’interaction 
électrostatique et la conduction ionique qui peuvent dans cer-
tains cas faire apparaître des signaux PFM qui ne sont pas dus 
à la ferroélectricité. Le sens des cycles d’hystérésis et la réma-
nence des images permettent dans beaucoup de cas de repérer 
les artefacts. La technique est essentiellement une technique de 
surface : ce sont les couches situées à moins de 100 nm de la 
surface environ qui contribuent le plus au signal PFM.
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4.8.5 Conclusion sur la fiabilité  
de la technique PFM

Bien que la PFM reste une technique largement utilisée et 
démocratisée (la plupart des constructeurs de microscopes pro-
posent à présent des modes PFM intégrés dans leurs machines), 
nous avons montré qu’elle n’était pas exempte d’artefacts qui 
conduisent pour certains à une interprétation erronée du signal 
obtenu et à une mauvaise estimation des propriétés ferroélectriques 
des échantillons à étudier, voire à déclarer « ferroélectriques » des 
échantillons qui ne le sont pas car ils sont capables de produire 
du signal PFM à partir d’effets électrostatiques ou électro-
chimiques. Il est donc absolument nécessaire, comme pour beau-
coup de techniques de caractérisation, de collecter le maximum 
d’informations sur les échantillons à étudier pour les corréler aux 
images et spectroscopies obtenues par PFM. Nous avons déjà 
présenté le cas d’échantillons amorphes qui peuvent se compor-
ter comme des électrets (c’est-à-dire produire une polarisation 
diélectrique temporaire similaire à la ferroélectricité mais dispa-
raissant plus ou moins rapidement avec le temps), ou produire 
du signal PFM à partir du mouvement des lacunes d’oxygène [26] 
[48]. Dans certains cas limites, où conduction ionique, effets élec-
trostatiques et piézoélectricité sont présents en même temps, il 
ne sera pas facile ni même possible de trancher par la seule tech-
nique PFM.

5. Conclusion

Le mode Piezoresponse Force Microscopy de la microscopie à 
force atomique reste un outil formidable de détection et de 
contrôle de la polarisation ferroélectrique. Comme pour toute 
mesure obtenue par un instrument complexe, les artefacts qui 
peuvent en altérer l’interprétation doivent être gardés en tête 
pour éviter toute surinterprétation. Il reste que la PFM représente 
probablement le moyen le plus rapide et le mieux résolu spatia-
lement pour obtenir une cartographie de la polarisation en com-
paraison des autres techniques évoquées dans cet article. Les 
différentes évolutions des modes liés à la microscopie à force 
atomique, par exemple la possibilité de faire des mesures de 

courants locales (mode Conductive AFM) ou celles qui rendent 
possible l’enregistrement d’une courbe de résonance ou d’un 
cycle d’hystérésis en chaque pixel de l’image la rendent d’autant 
plus précieuse qu’elle peut être facilement couplée à des 
mesures mécaniques ou électriques qui viendront compléter la 
description du matériau avec la même résolution spatiale. Ceci 
rend une plateforme de mesure construite autour d’un AFM par-
ticulièrement attractive malgré les problèmes de quantification 
récurrents. C’est pour cela que la PFM s’est largement démocra-
tisée au sein des groupes impliqués dans la croissance des 
ferroélectriques, leur caractérisation et leur intégration dans dif-
férents dispositifs.

6. Glossaire

AFM (Atomic Force Microscopy)

La microscopie à force atomique est une technique de microsco-
pie basée sur l’utilisation d’une pointe solidaire d’un levier, appro-
chée au contact ou à une très faible distance (quelques nanomètres) 
de la surface à étudier. Le contrôle de le déflexion du levier permet 
de réaliser une cartographie de la topographie avec une résolution 
spatiale nanométrique.

DFRT (Dual Frequency Resonance Tracking)

Le mode DFRT permet de décaler la fréquence d’excitation élec-
trique de l’échantillon piézoélectrique de manière que la distance 
entre la fréquence d’excitation et la fréquence de résonance du 
système reste constante.

C-AFM (Conductive AFM)

Le mode C-AFM permet d’opérer une mesure de courant en 
appliquant une tension entre la pointe de l’AFM et l’échantillon. 
Plusieurs gammes de mesure sont possibles jusqu’à des valeurs 
aussi basses que quelques dizaines de femtoampères.

Détection synchrone ; Lock-in amplifier

Une détection synchrone permet de détecter un signal pério-
dique même lorsqu’il est très faible ou noyé dans un bruit impor-
tant. La détection synchrone fonctionne donc comme un filtre 
passe-bande très puissant. Elle est particulièrement performante 
quand le signal à détecter est de fréquence connue, par exemple 
le signal piézoélectrique généré par une tension de fréquence 
déterminée par un générateur de tension.

Cycle d’hystérésis ; Hysteresis loop

Un cycle d’hystérésis est caractéristique des matériaux fer-
roïques dans lesquels un stimulus S provoque le changement 
d’une variable d’état P. La courbe P(S) est fortement non linéaire 
et ne passe pas par le même chemin pour des valeurs de S crois-
santes ou décroissantes : P(S) décrit un cycle d’hystérésis.

À retenir

– La technique PFM se décline en plusieurs modes, dont la 
PFM « verticale » donnant accès à la composante verticale de 
la polarisation diélectrique, et la composante « latérale » qui 
donne accès à la composante de la polarisation dans le plan 
de l’échantillon dans une direction perpendiculaire à celle de 
l’axe du levier.

– La technique PFM donne accès à une amplitude et à une 
phase de vibration. Les deux signaux combinés permettent de 
reconstituer dans une certaine mesure la direction de la pola-
risation en trois dimensions (à condition d’opérer une rotation 
physique de l’échantillon de 90°).

– Il est possible de renverser le sens de la polarisation à 
l’échelle locale en appliquant une tension suffisante entre 
pointe et échantillon.

– Il est possible d’opérer des cycles d’hystérésis locaux en 
utilisant plusieurs modes opératoires permettant de s’affran-
chir de certains artefacts, notamment électrostatiques.

– Le mode PFM possède de nombreux artefacts dont il faut 
être conscient(e) afin de ne pas interpréter les résultats de 
manière erronée.
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