N
N

N

HAL

open science

Syntheése bibliographique : micro-texturation et
microinjection de thermoplastiques

Julie Vera, Anne-Catherine Brulez, Elise Contraires, Mathieu Larochette,

Stéphane Valette, Stéphane Benayoun

» To cite this version:

Julie Vera, Anne-Catherine Brulez, Elise Contraires, Mathieu Larochette, Stéphane Valette, et al..
Synthese bibliographique: micro-texturation et microinjection de thermoplastiques.

Techniques, 2017, 105 (3), pp.303. 10.1051/mattech/2017034 . hal-02917810

HAL Id: hal-02917810
https://hal.science/hal-02917810
Submitted on 19 Aug 2020

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.

Matériaux &


https://hal.science/hal-02917810
https://hal.archives-ouvertes.fr

Matériaux & Techniques 105, 303 (2017) #atériaux
e

© EDP Sciences, 2017
DOIL: 10.1051 /mattech /2017034 chniques

Disponible en ligne :
www.mattech-journal.org

Synthése bibliographique : micro-texturation et microinjection de
thermoplastiques

Julie Veral’*, Anne-Catherine Brulez'?, Elise Contraires', Mathieu Larochette', Stéphane Valette,
and Stéphane Benayoun'

! Laboratoire de Tribologie et Dynamique des Systémes, UMR CNRS 5513, Ecole Centrale de Lyon, 36 avenue
Guy-de-Collongues, 69134 Ecully cedex, France

2 Laboratoire de Génie de la Fonctionnalisation des Matériaux Polymeres, Institut Textile et Chimique de Lyon,
87 chemin des Mouilles, 69134 Ecully cedex, France

Regu le 29 mai 2017 / Accepté le 3 octobre 2017

Résumé. La fonctionnalisation de surface des matériaux et notamment des polyméres fait ’'objet de recherches
intenses dans de nombreux secteurs tels que I'industrie du biomédical ou du transport afin de conférer aux piéces
des propriétés spécifiques comme 'antibuée, la réduction du frottement ou le dégivrage... Dans le cas d'une
production en grande série de piéces polyméres fonctionnalisées, il est préférable, pour des questions de cotits, de
générer des textures, au moyen d’une technique de reproduction d’empreinte comme l'injection plastique.
Toutefois les fonctions requises nécessitent parfois la reproduction de dimensions microniques voire
submicroniques poussant a ses limites la maitrise du procédé conventionnel, avec les caractéristiques de
I'injection de micro-piéces, mais aussi des spécificités propres a la micro-texturation. L’objet de cette revue
bibliographique est de couvrir le large spectre des problémes techniques et scientifiques associés a la micro-
texturation des piéces plastiques. Les techniques d’usinage de ces micro-motifs sur les outillages et le role des
revétements est particuliérement décrit ainsi que le besoin de mettre en ceuvre des approches spécifiques de
caractérisation topographique des textures. L’influence des paramétres du procédé d’injection est aussi discutée,
soulignant la nécessité d’appréhender la micro-texturation des piéces plastiques avec une nouvelle grille de
lecture de la microinjection.

Mots clés : microinjection / réplication / revétement / texturation / paramétres procédés

Abstract. Micro-texturing and microinjection of thermoplastics: a review. For several years,
scientists try to confer specific properties to the surfaces of materials (anti-fogging, reduction of friction,
defrosting, etc.). Thus, the surface functionalization of materials and specially polymer, is the subject of
intensive research in many industries such as the biomedical industry or the transportation industry. In the case
of large-scale production of functionalized polymer parts, it is preferable, for reasons of cost, to generate patterns
using a replication technique. However, the required functions can require pattern reproductions with micronic
or submicronic lengths which push to its limits the control of the conventional process, with micro-injection
characteristics, but also specificities of micro-texturing process. The objectives of this review is to cover a broad
range of technical and scientific problems associated to micro-texturing polymer parts. The machining technique
of these micro-patterns on the mold and the coating role is particularly described as well as the need to carry out
specific approaches of topographic characterization. The influence of the injection process parameters is also
discussed in detail, emphasizing the necessity to have a new approach to control micro-texturing polymer parts
by injection molding.
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1 Introduction

Le marché mondial de la plasturgie réalisait en 2014 un
chiffre d’affaires de 851 milliards d’euros dont 29 milliard
d’euros en France [1]. C’est un secteur trés concurrentiel
qui produit souvent des piéces en grande série. La prise de
nouvelles parts de marché pour des industriels est
souvent concomitante & la création d’innovation et au
développement de produits & haute valeur ajoutée. Parmi
ces enjeux technologiques, la maitrise des dimensions
submicroniques sur les piéces plastiques revét un
caractére tout particulier. Cela se décline tout autant
dans le domaine des micro-technologies ou de la
plastronique par la fabrication de micro-piéces [2], que
dans des secteurs plus conventionnels oil les enjeux sont
de conférer aux piéces une diversité de fonctions qui
nécessitent des texturations de surface aux motifs de plus
en plus fins. Les approches biomimétiques depuis ces
vingt derniéres années ont, de ce point de vue, ouvert de
nouveaux champs d’applications et aiguisées les imagi-
nations [3]. Parmi ces applications on note les traitements
hydrophobes inspirés de effet lotus [4-6], les textura-
tions anti-buées [7-9], comme celles générant des effets
optiques (modification de la couleur, codage d’informa-
tions...) que 'on retrouve naturellement sur les ailes d’un

papillon le Morpho menelaus [10].

Généralement une micro-piéce en matiére plastique est
définie comme suit [11] :

— une piéce de quelques milligrammes ;

— une piéce dont certaines de ses tolérances sont de l'ordre
du micrométre ;

— une piéce sur laquelle on réalise des détails de ’ordre du
micromeétre. Dans ce cas, si le détail est de 'ordre du
nanométre, on parlera de nano-injection méme si la piéce
est de taille conventionnelle.

Cette micro-piéce peut alors étre réalisée soit directe-
ment (usinage de motifs micrométriques par enlévement de
matiére...) soit de maniére indirecte par réplication.
Récemment des techniques d’extrusion [12] ont permis
d’élaborer des multicouches dont les épaisseurs n’excédent
pas quelques centaines de nanomeétres mais cela ne peut se
généraliser & des motifs aux formes complexes [13].

On entend par procédé de réplication une méthode qui
consiste & transférer sur la piéce la géométrie d’une
empreinte établie sur un moule ou une matrice. Les
techniques génériques de reproduction en masse de micro/
nano-structures sont principalement ’embossage et ’injec-
tion dont les principes sont schématisés (Tab. 1).

Les premiéres piéces thermoplastiques (PVC) micro-
moulées ont été réalisées par embossage en 1970 [14].
L’objectif de ce travail était de développer une nouvelle
technique de reproduction de films en hologrammes pour la
télévision. Ces travaux furent ensuite poursuivis par une
équipe de Zurich [15] ou des réseaux de diffraction pour le
filtrage des couleurs ont été réalisés par embossage & chaud
du PVC. Le rapport profondeur sur largeur des micro-
structures était au maximum de 5,7 (1,4 wm de hauteur
pour 0,4 pm de large). Dans le milieu des années 1980, la
technologie LIGA qui était initialement ’acronyme de
« Lithografie und Galvanik » qui signifie «lithographie et

électrodéposition » fut initiée en Allemagne [16]. Elle
permit la réalisation de textures a la surface du moule avec
une résolution inférieure & 0,1 pm. Des travaux sur le
moulage par injection réactive [17] puis sur le procédé
d’injection de polymeres [18] ont suivi.

Les procédés d’embossage peuvent étre séquentiels avec
le démoulage de chaque piéce mais ils peuvent étre aussi
continus, en texturant des bandes de polymeéres sous l’effet
d’une compression exercée par des matrices cylindriques a
I'image de celles rencontrées dans I'impression des
journaux. Dans ce cas, il s’agit d’embosser la matiére juste
apres 'extrusion [19].

Le principe du moulage par injection consiste a remplir
trés rapidement les cavités froides d’'un moule avec de la
matiére plastique a I'état fondu. La matiére plastique
s’écoule dans le moule pour en épouser les formes. Les
parois froides du moule permettent d’évacuer les calories,
ce qui conduit & la solidification du polymeére. La piéce ainsi
mise en forme est démoulée aprés refroidissement et
solidification de la matiére plastique. Le tableau 2 présente
quelques caractéristiques techniques comparatives des
deux types de procédés pour la fabrication de nanostruc-
tures, ’embossage et l'injection.

Concernant les limites dimensionnelles des nanostruc-
tures atteintes par ces technologies, les résultats sont
relativement proches. L’injection permet, en revanche, de
réaliser des piéces aux formes plus complexes que
I’embossage tel que des évidements ou des contre-
dépouilles. En laboratoire, 'embossage a chaud peut étre
préféré car c’est une technique flexible et plus simple &
mettre en ceuvre. Le procédé d’injection est, quant a lui, le
procédé le plus fréquemment utilisé en industrie car c’est
une technique qui reste moins cofiteuse dans un contexte
de grande série [23] (voir Tab. 3).

Ainsi une approche plus globale de sélection des
procédés, pour conférer de nouvelles fonctions & un
ensemble trés large de piéces plastiques et a grande échelle,
montre toute la pertinence de s’attacher a la micro/nano-
texturation des piéces par injection, c’est ce que nous
développerons dans la suite de I'exposé.

En injection, une bonne reproduction des motifs dépend
des caractéristiques du polymére, des caractéristiques du
moule et des paramétres du procédé comme le schématise la
figure 1. Ainsi aprés avoir présenté rapidement le procédé
d’injection, Section 2, on s’attachera a expliquer en quoi les
caractéristiques du polymére (Sect. 3) et de l'outillage
(Sect. 4) influent sur la qualité finale de la piéce. Dans la
Section 5, nous exposerons comment les conditions de mise
en ceuvre du polymére impactent la qualité de réplique. Cet
article fait le point sur I’état de l'art de la réplication
submicroniques par injection. Nous nous sommes limités
préférentiellement aux articles publiés ces vingt derniéres
années.

2 Geénéralités sur le procédé d’injection

Le moulage par injection est la méthode la plus courante de
mise en ceuvre des polyméres et notamment les polyméres
thermoplastiques. Il représente en 2015, 53% de la
production frangaise de piéces plastique [1] et cette
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Tableau 1. Schémas de principe de reproduction de textures par thermoformage et injection.

Table 1. Schematic drawing of reproduction of textures by thermoforming and injection.

Matériaux a utiliser

Procédé de reproduction

Démoulage

I | [ Vtv
Embossage @ ﬁ
= e
T
’4 Granulés
Injection I : I o ) ‘.-
polymére
I Moule I t

Tableau 2. Techniques de reproduction des nanostructures.

Table 2. Reproduction techniques of nanostructures.

Procédés Dimensions minimale  Rapport hauteur/ Polymeéres Reéférences
des textures largeur des structures  (matériau de la piéce)
(wm)
Embossage a chaud 0,2 10 PC, PET, PMMA [20—-22]
Injection 0,04 20 La grande majorité des voir tableau 5

thermoplastiques polyméres

Tableau 3. Indice de prix en fonction des quantités
produites, (ce sont des ordres de grandeur en fonction d’un
indice de prix unitaire), d’apres [24].

Table 3. Price index according to the quantities produced
(those are orders of magnitude according to a unit price
indez), according to [24].

Nombre de piéces Thermoformage Injection
1000 20 -

10000 10 30

100 000 - 4

1000 000 - <2

industrie, & D’échelle mondiale, devrait connaitre une
croissance de 5% par an jusqu’en 2020 [25]. C’est une
méthode qui posséde de nombreux avantages comme des
temps de cycles courts (quelques secondes), une production
possible en grande série (la garantie du moule peut
atteindre les deux millions de moulées avec une mainte-
nance adaptée) avec une précision dimensionnelle qui peut
atteindre quelques micrométres par I'utilisation de moyens
techniques adaptés.

Paramétres procédé

- Vitesse d’injection
- Température du moule

- Pression de maintien ...
Moule

- Taille des textures
- Revétement
_- Chimie de surface ...

Micropiéce
injectée

Fig. 1. Facteurs & prendre en compte pour fabriquer par
injection une micro/nano-piéce.

Fig 1. Factors that must be considered in microinjection molding.

Les différents éléments qui constituent la presse &
injecter, sont présentés sur la figure 2:
Le cycle d’injection se décompose en 5 étapes (Fig. 3):

— la phase de dosage : aprés introduction dans la trémie, les
granulés de polyméres sont fondus dans un systéme de
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Polymere Moule

Colliers
chauffants

Trémie
Buse

<

Fig. 2. Schéma de principe d’une presse a injecter, d’aprés [26].

Vis Pieceinjectée

Fig 2. Schematic diagram of an injection molding machine,
according to [26].

N S
. .

Fig. 3. Etapes du procédé d’injection: (a) départ injection ;
(b) remplissage; (c) fin de remplissage et phase de maintien;
(d) refroidissement et dosage et (e) éjection de la piece.

d)

—

.

Fig 3. Steps of the injection process: (a) injection; (b) filling;
(c) end of filling and holding phase; (d) cooling and dosing and
(e) ejection of the part.

plastification vis-fourreau, régulé en température, et une
dose de matiére fondue est accumulée en téte de vis;

— la phase de remplissage dynamique: le polymére fondu
est injecté, via la buse d’injection, & vitesse imposée de
maniére a remplir 99 % de 'empreinte du moule (fermé).
La pression d’injection passe par un maximum dit
pression de commutation (voir Fig. 4);

— la phase de maintien (ou compactage) : aprés commuta-
tion (passage de la phase de remplissage dynamique en
phase de maintien), une pression est imposée sur la vis qui

permet un «nourrissement » (apport de matiére) de la
piéce qui permet la maitrise du retrait di au refroidisse-
ment de la piéce. Cette phase dure en général jusqu’au
refroidissement du seuil & partir duquel aucune pression
ne peut ensuite étre transmise a la piéce;

— la phase de refroidissement : le (ou les) seuil(s) d’injection
sont entiérement solidifiés. Cette phase correspond au
refroidissement de la piéce jusqu’a sa température de
démoulage ;

— la phase d’éjection : lorsque la piéce est solidifiée, le moule
s’ouvre et la piéce est éjectée hors du moule (avec l'aide
d’éjecteurs).

Toutes ces étapes peuvent étre suivies in situ par des
mesures de pression et de température dans le moule
d’injection. La figure 4 présente un exemple d’enregis-
trement de la pression hydraulique d’injection (pression
enregistrée au niveau du vérin qui pilote la vis d’injection)
mais aussi des températures et des pressions de la matiére
mesurées dans I’empreinte.

Lors de la phase de remplissage, I’avancement du front
de matiére est décrit suivant la figure 5. L’avancée de ce
front lors de cette phase a été entiérement décrite par
Tadmor en 1974 [27]. I indique que les vitesses sont
légérement différentes entre le centre de I’écoulement et la
surface du moule. L’amplitude de ce gradient de vitesse est
liée & la solidification du polymeére qui crée une gaine solide
qui s’épaissit avec le temps, de la surface du polymeére vers
le coeur. Lorsqu’on regarde la cartographie des vitesses
dans le repére lié au front de matiére (Fig. 5b), Deffet
fontaine apparait. En effet, le polymére fondu qui est au
centre de la gaine va, au contact du front de matiére, se
diriger sur les bords de la gaine. Cette trajectoire ressemble
au jet d’eau d’une fontaine, d’ou le nom.

Lorsque la matiére a rempli la cavité, on applique une
pression de maintien. Cette pression est généralement
choisie entre 50 et 80 % de la pression de commutation, Pc.

Enfin, la phase de refroidissement de la piéce est
étroitement liée aux températures caractéristiques du
polymeére (7T,, température de transition vitreuse du
polymére et Tt température de fusion dans le cas de
polymeéres semi-cristallins) et de ses propriétés thermiques.
Ainsi, la solidification du polymeére a lieu & des temps et des
contraintes différents, ce qui induit des morphologies
moléculaires complexes des piéces injectées (Fig. 6).

La couche extérieure ou couche de peau, est la partie du
polymére fondu est directement en contact avec le moule
froid. Elle est le résultat de la solidification rapide du
polymére. Selon les auteurs, le nombre de couches
distinctes dans 1’épaisseur des piéces injectées varient
entre 2 et 6, suivant les méthodes d’analyses utilisées ainsi
que le niveau de discrimination arbitrairement choisi.
Apreés la couche de peau vient la zone cisaillée, la zone de
post-remplissage et le coeur de la piéce. Ces différentes
zones sont trés bien décrites par Vite sur un PP injecté [29)].
La taille et 'épaisseur des différentes zones sont liées aux
différentes conditions d’injection et & la nature du
polymére, notamment s’il est amorphe ou semi-cristallin.

Giboz et al. [30] montrent aussi que la microinjection
peut avoir une influence sur la piéce fabriquée par rapport a
une piéce de taille «standards». En effet, dans des
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—e—Température de moule fin d'empreinte
—e—Pression injection

—e—Pression matiére apres seuil

—e—Température de moule apres seuil

Pression matiére fin d'empreinte

Fig. 4. Courbes obtenues par les différents capteurs lors de la phase de remplissage du moule par du polycarbonate. La pression de
commutation, Pc, correspond au maximum de la pression d’injection et la pression de maintien est notée, Pm (voir Sect. 2).

Fig 4. Curves obtained by the various sensors during the phase of filling the mold with polycarbonate. The commutation pressure, Pc,
corresponds to the mazimum injection pressure and the holding pressure is noted Pm (see Sect. 2).

(a) Paroi du moule

Polymére fondu

Front de
matiére

Gaine solide L] —

WA/

(b) Paroi du moule
— Effet
’_‘/‘/ fontaine
Polymeére fondu ~
| 2 |
) N~
Gaine solide ! [N T :Zrt\ité‘::

AR

Fig. 5. Champ de vitesses lors du remplissage de la cavité d’'un moule: (a) repére fixe, (b) repére lié¢ au front de matiére.

Fig 5. Speed field during the filling of the cavity of a mold: (a) fired marker, (b) mark linked to the material front.

0 0,25 0,5 0,75 1 15

1,25

Fig. 6. Micrographie en lumiére polarisée de la demi-épaisseur
d’une plaque de 3mm d’épaisseur injectée en polypropyléne,
d’aprés [28] (échelle en mm).

Fig 6. Micrograph in polarized light of the half thickness of a 3 mm
thick plate injected in polypropylene, according to [28] (scale in mm,).

conditions d’injection similaires, une absence de sphérolites
a été détectée sur la micro-piéce alors que des sphérolites
sont présentes sur la piéce standard. De plus, les différentes

couches cristallines sont moins identifiables dans 1’épais-
seur d’une micro-piéce par rapport a ce que 'on peut
observer dans une piéce conventionnelle. Ce résultat peut
étre di a des considérations géométriques (part importante
du polymeére en contact avec le moule apportant ainsi des
nucléations hétérogénes ou encore effet important de la
cristallisation di a I’écoulement).

Finalement, le procédé d’injection conditionne la
qualité de la piéce injectée et ses différentes caractéristi-
ques. Donc, pour maitriser au mieux les propriétés de cette
piéce (et notamment son état de surface), le premier facteur
a prendre en compte est 'ensemble des propriétés liées au
polymeére utilisé pour fabriquer cette micro-piéce. Les
propriétés du polymeére en lien avec sa qualité de réplication
seront décrites dans le paragraphe suivant.
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3 Matiere

Les polyméres sont un enchainement de plusieurs mono-
meéres liés les uns aux autres. Ils peuvent étre assimilés a de
trés grandes molécules, on parle alors de macromolécules.
La compréhension des propriétés du polymére demande la
connaissance de la constitution de cette macromolécule
(configuration, conformation, longueur). La longueur de la
chaine macromoléculaire est notamment un paramétre
influant fortement sur les propriétés macroscopiques. Cette
longueur est souvent exprimée en termes de poids
moléculaire de la chaine, liée a la masse moléculaire du
monomeére et du nombre de monomeéres connectés dans une
chaine. Cependant, les polyméres synthétiques sont
polydisperses et contiennent des chaines de différentes
longueurs. On définit alors un indice de polymolécularité
(IP) tel que IP = M, /M, qui traduit la distribution des
masses molaires dans le polymére. La définition d’un
polymeére nécessite donc de déterminer sa masse molaire
moyenne en masse (M), sa masse molaire moyenne en
nombre (qui correspond & la moyenne des masses molaires
pondérée par le nombre de chaines de chaque longueur) et
la distribution de ces masses moyennes, comme montré sur
la figure 7.

Dans notre étude, nous nous intéresserons principale-
ment aux thermoplastiques qui sont les polymeéres les plus
souvent mis en forme par injection. En fonction de leur
structure moléculaire et des conditions de mise en ceuvre,
ils se présentent a 1’état solide sous une forme amorphe ou
semi-cristalline. Les polyméres commerciaux, et plus
particuliérement les polyoléfines, sont disponibles avec
différents grades (ou viscosités a l’état fondu). Ainsi le
nombre IP renseigne sur ’homogénéité du polymére alors
que la viscosité a I’état fondu est fonction du M,,. Plus M,,
est élevée, plus les chaines polymériques sont longues et
plus généralement le polymeére a I’état fondu est visqueux
[31,32].

Les thermoplastiques sont caractérisés par un début de
ramollissement lors du chauffage lorsque leur température
dépasse environ 0,75 fois leur température de transition
vitreuse (T,) et une solidification lors du refroidissement.
Ainsi, on choisira une température de fourreau (ou
température d’injection) au moins 100°C au-dessus de
cette valeur, selon la stabilité thermique du polymére. Pour
les polymeéres semi-cristallins, il existe également une
température de fusion (T7). On fixe alors la température de
fourreau environ 50 °C au-dessus de cette Tt Le chauffage
d’un polymére thermoplastique jusqu’a son état fondu
peut-étre répété et son comportement est réversible.
Cependant, il peut se dégrader si la température dépasse
un certain niveau pour lequel les liaisons entre les groupes
monomeres sont rompues.

Une des clés de la qualité des piéces produites en
polymére, résulte dans l’adaptation des paramétres du
procédé aux caractéristiques spécifiques de chaque poly-
meére, d’'une part et a la géométrie de la piéce ainsi qu’un
ensemble de caractéristiques propres au procédé (empla-
cement, nombre de points d’injection, cycle de moulage...)
d’autre part. Il est notamment particuliérement important
d’adapter les températures caractéristiques du procédé

100
90

W (log M)

80
70
60
50
40
30
20
10

0

100 1000 10000 100000 1000000

Molecular mass
Fig. 7. Exemple de distribution des masses molaires d’un
polypropyléne.

Fig 7. Example of distribution of the molar masses of a
polypropylene.

Tableau 4. Principales lois pour modéliser la viscosité du
polymeére en fonction de la viscosité et/ou la température.

Table 4. Main laws to model the viscosity of the polymer as
a function of viscosity and/or temperature.

Modéles Lois rhéologiques Reéférences
1Q ) = —To
Cross n(y) = (1+)L)-/)17m [33]
Carreau n(T,Y) = te —== [34]
)]
Carreau-Yasuda (T, Y ) = wl)  [35]

{H(”O—ET)Y) }

(température du fourreau, Ty, température du moule,
Tn..) en fonction de celles propres au polymere (T, T%...).
En effet, il est bien connu que la viscosité des polymeéres
fondus est dépendante du taux de cisaillement et de la
température, ainsi la modification de la température du
fourreau ou de la vitesse d’injection modifie la rhéologie du
polymeére et induit un effet couplé sur la matiére.

On considére généralement que la variation de viscosité
obéit a la loi de William-Landel-Ferry (WLF) a faible
température. A haute température, les polymeéres fondus
ont un comportement pseudoplastique et leur viscosité
diminue avec ’augmentation du taux de cisaillement. C’est
pourquoi, pour des températures supérieures a la T,
comme celles présentes lors du procédé d’injection,
différentes expressions ont été proposées pour corréler la
viscosité, n, avec le taux de cisaillement y. Les expressions
les plus connues sont présentes dans le tableau 4.

Le choix d’une loi plutét qu’une autre dépend de la
nature du polymeére [36]. De plus, lors de l'injection, le
polymeére s’écoule dans une cavité plus ou moins complexe.
Ainsi, la modélisation de la rhéologie du polymére dépendra
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Tableau 5. Liste non exhaustive de polymeéres utilisés en micro injection (SC: semi-cristallin; A: amorphe, T,:
température de transition vitreuse; T;: température de fusion. Les valeurs en italique sont des valeurs génériques.

Table 5. Non-exhaustive list of polymers used in microinjection (SC: semi-crystalline, A: amorphous, Ty: glass transition
temperature, Ty melting temperature, italic values are generic values).

Morphologie ~ Matériau  Viscosité (MFI) T, Température d’injection  Retrait Références
(g/10min) GO INGS) (%)
HDPE 25 128-135 132 200-210 1,343 [42-44]
(190°C/2,16 kg)
PBT 19 60 225 290-325 142 [45]
SC (250 °C/2,16 kg)
POM - —65 160-170 210 2a25 [46]
PP 7 -10 160 205-260 0,74 25 [47]
(230°C/2,16 kg)
PC 10 et 63 145 - 260-300 0,740,8 [47-49]
(300°C/2,16 kg)
PS 14 90 - 205 0,2a0,6 [50,51]
(200°C/5kg)
A coc 14 140 - 290-310 0,130,7 [47]
(260°C/2,16 kg)
PMMA 6 100 - 210-140 0,2a0,6 [47]
(230°C/5kg)
de la cavité a remplir ainsi que des canaux d’alimentation.
D’un point de vue industriel, la viscosité des polyméres est t °B
souvent caractérisée par leur grade MFI (voir Tab. 5) [37]. « Remplissage
Cette indice traduit une viscosité sous faible vitesse de (\00 oC
cisaillement (quelquess™') alors que les injections se w &{'\\90
réalisent parfois a des valeurs supérieures a 10°s™?, il est = Q\O(’ >3 T —
donc particuliérement important de connaitre ce compor- E o e
tement dans les conditions réelles d’injection, ce d’autant o o\
plus que certains polyméres de MFI trés différents peuvent g A | % .D
avoir une viscosité relativement proche pour des vitesses de 3 Ek’ ¢ t Maintien
cisaillement élevées [38]. Ainsi, les études rhéologiques en S
lien avec la taille des structures a remplir se multiplient P2
pour répondre aux problématiques de remplissage de
microcavités [39,40].
Un autre point important est la phase de refroidisse- -
ment du polymére dans les empreintes. Cette phase Température

conditionne le retrait, en fonction notamment des para-
métres morphologiques du polymére (nature et structure
du polymeére, présence de charges...). Le tableau 5 donne
des valeurs moyennes de retrait pour des polyméres
appartenant & différentes familles. Les fortes amplitudes
données dans certains cas (HDPE ou PP) montrent
I’évolution possible des valeurs en fonction des conditions
de mise en oeuvre ou de la direction considérée pour la
mesure. Elles mettent en évidence une différence de
comportement entre les polymeéres amorphes (retrait <1
%) et les polymeéres semi-cristallins (retrait>1 %). L’ori-
gine de cette différence est liée a la morphologie et a
lorganisation moléculaire qui caractérise ces deux états.
L’état amorphe ne présente aucun arrangement périodique
a longue distance des macromolécules entre elles. A I’état
relaxé, une molécule se trouve dans sa configuration la plus
stable: la pelote statistique. Le passage de ’état fondu a
I'état vitreux (lors du passage de la T,) s’accompagne d"une
faible variation du volume spécifique, donc un faible retrait.

Fig. 8. A partir du diagramme PVT d’un polymére amorphe,
schéma du trajet virtuel décrit par ce polymére durant un cycle
d’injection, d’apreés [41]. P1 et P2 sont deux pressions auxquelles
sont soumis le polymére dans les phases considérées, typiquement
P1 est del’ordre du dixiéme de MPa tandis que P2 est de ’ordre de
la dizaine de MPa.

Fig 8. From the PVT diagram of an amorphous polymer, a
diagram of the virtual pathway described by this polymer during an
injection cycle, according to [41]. P1 and P2 are two pressures to
which the polymer is subjected in the phases under consideration,
typically P1 is of the order of one tenth of MPa while P2 is of the
order of ten of MPa.

La figure 8 présente cette évolution du volume spécifique en
fonction des différentes étapes du cycle d’injection en
tenant compte du chauffage et du refroidissement du
polymére amorphe ainsi que de la pression a laquelle il est
soumis.
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L’état cristallin correspond & des arrangements locaux
des chaines macromoléculaires qui constituent des lamelles
cristallines avec des phases amorphes occupant les espaces
inter-lamellaires. Lors du refroidissement, le passage du
polymeére de I’état fondu (amorphe) a I’état solide cristallisé
(semi-cristallin) s’accompagne d’une importante variation
du volume spécifique, d’ou un retrait important, sans
passer la T,. On imagine aisément que le retrait a une
incidence sur la qualité de reproduction des nanostructures
mais il est compliqué de quantifier ce phénomeéne. Le
tableau 5 répertorie (de maniére non-exhaustive) les
polymeéres les plus utilisés dans la réplication de textures
submicroniques.

Dans la littérature, on trouve des études sur une
multitude de polyméres avec lesquels on reproduit des
nanostructures. Les températures d’injection utilisées pour
la microinjection sont équivalentes & celles utilisées en
injection conventionnelle en revanche les vitesses de
cisaillement peuvent étre trés supérieures. Ainsi, des
conditions spécifiques doivent étre choisies pour une bonne
réplication des piéces.

La caractérisation du polymére injecté est I'une des clés
pour une réplication de qualité. Certaines caractéristiques
conventionnelles (viscosité a partir du MFI) doivent étre
utilisées avec discernement quand les vitesses de cisaille-
ment en microinjection peuvent étre supérieures a 10°s71
et des vitesses de solidification supérieures & 100 K/s. Les
paramétres d’injection influent de fagon trés importante
sur le type de cristallisation obtenue au sein d’une
micropiéce et cela impacte fortement les caractéristiques
mécaniques du matériau. En effet, les faibles épaisseurs des
cavités en microinjection générent l’augmentation de
lorientation moléculaire [52] puisque la relaxation des
chaines de polyméres est freinée par les taux de cisaille-
ment et les vitesses de refroidissement plus importantes.
Pour les polyméres semi-cristallins, ces conditions sont déja
connues pour engendrer des orientations moléculaires
importantes et des structures cristallines telles que des
« shish-kebabs » qui induisent des variations importantes
des propriétés mécaniques [53].

On a vu que la qualité de réplication dépend du
polymeére et de ses différentes propriétés. Dans le procédé
de microinjection, la composition du moule influence aussi
la qualité de la piéce injectée. C’est ce que nous allons voir
dans le paragraphe suivant.

4 Moule

Pour ces propriétés mécaniques, thermiques et son
usinabilité, les moules industriels employés sur les presses
a injecter sont encore principalement & base d’acier. Sur ce
type d’outil, il faut distinguer ’acier de la carcasse de celui
des empreintes (moulantes). Pendant longtemps les
développements de nouveaux aciers pour ces empreintes
ou bien leurs traitements de surface, avaient pour objectif
d’augmenter leur durée de vie en privilégiant les propriétés
de dureté et de résistance a chaud. Ainsi les aciers a moule
étaient la plupart du temps des aciers inoxydables ou des
aciers a coupe rapide avec une dureté HRC variant de 40 a
65 [54]. Toutefois la prise en compte de la résistance aux

chocs et a la fatigue thermodynamique ont conduit les
sidérurgistes & proposer de nouvelles nuances avec des
teneurs réduites en manganése, Mn, et silicium, Si.
L’incorporation d’éléments d’alliages trés oxydables
comme 'aluminium et le cuivre dans des aciers contenant
3% de nickel et un faible pourcentage de carbone
permettent d’avoir des niveaux de résistance au moins
comparables a4 ceux des aciers prétraités comme le
40CrMnMo8. On obtient avec ces aciers un gain de 20 %
en conductivité thermique tout en réduisant le nombre de
ségrégation d’éléments d’alliages ainsi qu’une meilleure
aptitude au grainage et au polissage conduisant in fine,  de
bien meilleurs états de surface [55].

4.1 Revétements des empreintes

Les revétements sur les moules de plasturgie ont été étudiés
depuis les années 1980 souvent pour améliorer la durabilité
des outils [56] ou bien limiter I’adhésion du polymeére a
I’acier au moment du démoulage. Cette étape supplémen-
taire dans la fabrication de I'outil introduit un surcott a la
base mais peut étre amortie par la quantité de piéces
plastiques produites. Pour une meilleure réplication de ces
piéces & partir d’un moule revétu, Saha et al. [57] propose,
pour le revétement, le cahier des charges suivant :

— avoir un faible coefficient de friction;

— avoir une haute résistance a I'usure notamment abrasive
(particuliérement marquée pour les polymeéres chargés de
fibres de verre...) ;

— étre chimiquement inerte;

— étre stable thermiquement ;

— pouvoir supporter des hautes pressions;

— bien adhérer aux matériaux de base;

— et pouvoir remplir toutes ces fonctions méme avec une
épaisseur de quelques nanométres.

On peut aussi ajouter que le dépdt doit étre
uniformément réparti sur toute la zone moulante et que
I’état de surface doit pouvoir étre maitrisé aux différentes
échelles en fonction du cahier des charges.

Ainsi les revétements anti-usures pour outils & base
classiquement de nitrures métalliques ou DLC (Diamond
Like Carbon) on fait 'objet de nombreux travaux [58,59].
Les procédés mise en ceuvre pour leur élaboration sur
quelques micrométres d’épaisseur, sont souvent des
procédés par voie séche comme la PVD (Physical Vapor
Deposition) ou la CVD (Chemical Vapor Deposition).

4.1.1 Dépots CVD et PACVD

En CVD ou par voie chimique en phase vapeur, le matériau
source est inséré sous forme gazeuse dans l'enceinte de
dépot. En fonction des conditions thermodynamiques
(températures élevées du substrat, pression) le gaz
précurseur réagit chimiquement & la surface du substrat
conduisant a la croissance du dépdt de maniére relative-
ment homogéne, n’étant pas influencé par la topographie
de surface [73]. Dans le cas de la PACVD (Plasma Assisted
Chemical Vapor Deposition) énergie apportée pour
provoquer la dissociation des molécules du gaz précurseur
provient d’'un plasma créé dans ’enceinte de dépot. La



J. Vera et al.: Matériaux & Techniques 105, 303 (2017) 9

formation de nombreux radicaux augmente ainsi la
réactivité des précurseurs. Les vitesses de dépot sont alors
plus élevées ou de maniére équivalente, les températures de
dépots peuvent étre diminuées par rapport aux conditions
équivalentes de CVD. Le fait d’utiliser des aciers & outils
ayant préalablement subis un traitement thermique, limite
les températures de dépot le plus souvent a des valeurs
inférieures a 400°C, ce qui conduit & généralement
privilégier les procédés PACVD.

A partir de précurseurs de type hydrocarbures tels que
du CH,4, CoH, additionnés d’hydrogéne, sont réalisés des
dépots de DLC par PACVD. Trés largement étudiés pour
leur trés faible coefficient de frottement avec ’acier
(souvent inférieur & 0,1) [59] et leur bonne résistance a
l'usure associée & une dureté, H, élevée (H souvent>20
GPa) pour des températures inférieures a 300 °C, ces dépots
ont montrés une certaine efficacité en injection [60].

4.1.2 Dépoéts PVD

Les dépots par voie physique en phase vapeur, s’effectuent
& basse pression dans une enceinte sous vide dans laquelle
est introduit un gaz neutre et /ou réactif a partir duquel un
plasma froid est créé. Le transfert de matiére de la cible
solide vers le substrat est provoqué par le bombardement
d’ions énergétiques générés dans le plasma qui induisent
des cascades de déplacements au sein de la cible dont le
résultat est ’émission de particules. Ce flux de matiére
condensable, se dépose sur le substrat et permet la
croissance de la couche. Le caractére directionnel et
énergétique de ce flux de particules a notamment pour
effet de créer des phénoménes d’ombrage ou d’inhomogé-
néité de vitesses de croissance des dépots en fonction de la
géométrie de I'installation et de celle des substrats ainsi que
des contraintes internes dans le revétement pouvant étre
importantes (supérieures au GPa dans les nitrures) méme
si les températures de dépot sont souvent inférieures a
300°C. Des solutions technologiques de compromis exi-
stent (cinématique particuliére des substrats pendant le
dépot, polarisation du substrat...) mais la conformité des
revétements et des motifs en texturation est un point
toujours délicat. Néanmoins, cette technique, largement
décrite dans la littérature [61-64] est la plus utilisée
industriellement pour le dépot de films minces notamment
de nitrures métalliques.

En plasturgie, de nombreux travaux décrivent 'intérét
de revétir le moule pour augmenter sa durabilité. Un
revétement de nitrure de titane, TiN, ou de nitrure de
chrome, CrN, permet & un moule d’avoir une durée de vie
multipliée par deux ainsi qu'une réduction du temps de
cycle tout en améliorant I’état de surface [55]. De méme
aprés avoir injecté 250 moulées de PEHD, Neto et al.
concluent que leur revétement DLC (Diamond Like
Carbon) n’a subi aucune détérioration [65]. Ce méme
intérét pour les revétements DLC en termes de durabilité
du moule et de résistance a la rayure est présenté par Loan
et al. [54]. Ils démontrent qu’un revétement DLC sur un
outillage d’injection lui confére une excellente protection
contre les rayures et les endommagements [66]. Cunha et al.
[67,68] expliquent aussi qu'un revétement PVD sur 'acier
du moule peut diminuer le volume d’usure par kilogramme
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Fig 9. Relationship between wear induced by injection cycles (Wear
rate (injection mold)) and wear by pin/disc test, according to [67].

de polymére injecté d’un facteur cent par rapport a ’acier
nu (indépendamment des traitements thermiques) et qu’il
apporte une trés bonne protection a la corrosion vis-a-vis de
Iinjection de PA6.6 renforcé par des fibres de verre.

Ainsi on peut admettre que revétir un moule d’un
dépot dur et adhérant augmente sa résistance a 'usure et
prolonge sa durée de vie [67,69]. Sur la base de ce type
d’observation Bull et al. proposent de sélectionner les
traitements de surface pour des outillages d’injection
(vis...) a partir d’essais tribologiques dérivés de ceux
utilisés pour caractériser 1'usure abrasive [70], tandis que
Cunha et al. partent d’un essai pion-disque (un pion
frottant contre un disque en rotation) effectué a 300° [67].
Ces derniers (Fig. 9) montrent qu’il n’y a pas de
corrélation entre ces résultats d’usure issus de l’essai
pion-disque et I'usure induite par les cycles d’injection. En
effet, le revétement CrN (faible usure pion-disque) a une
usure plus prononcée que le TiN pour un usage fonctionnel
du moule.

Dans le cadre de la microinjection, le ratio de la surface
développée sur le volume de la partie moulante de I'outil est
trés élevé. Les propriétés de surface comme ’adhésion et la
friction durant la phase de démoulage jouent donc un role
important ou I’apport d’un revétement a tout son intérét.
Chailly et al. montrent que les revétements peuvent réduire
les défauts de pieces ou encore diminuer les forces d’éjection
et éviter une déformation des textures répliquées lors du
démoulage [60]. Le tableau 6 regroupe une liste non
exhaustive des revétements utilisés lors de réplication de
surfaces submicroniques par injection.

Ainsi, sil’on cherche a sélectionner des revétements afin
d’améliorer les conditions d’injection, cela nécessite de
dissocier leurs différents effets sur la durabilité du moule
(usures abrasives, adhésives, corrosion...) d’une part, de la
qualité de la piéce injectée, d’autre part. Cela signifie aussi
de quantifier séparément 1'usure de l'outillage, de 'adhé-
sion polymeére-moule. Cette adhésion a notamment été
déterminée par des mesures de forces de friction polymeére-
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Tableau 6. Liste (non exhaustive) de revétements utilisés dans la réplication de surfaces nano-structurées par injection.

Table 6. List (not exhaustive) of coatings used in the replication of nano-structured injection surfaces.

Revétement Substrat Polymére Performance Rapport Références
injecté de forme
FOTS Si TPU Protection du moule et facilite le 2,3 [71]
(trichloro-[1H, 1H, remplissage des trous
2H, 2H- Ni COC Aide au remplissage de trous de 100nm  >2,5 [72]
perfluorooctyl|-silane
FS, MoN, WN Ni PC, PMP Revétement anti-adhésif qui prévient de 4,5 [69]
I’accumulation de polymeéres sur 1500
cycles avec un réseau de 0,2-1 pm
SiOC, DLC Cuivre PC, ABS Réduction des forces de démoulage de 1 [73]
40 %
CrN, TiN Acier PA avec fibres  Faible usure par rapport & des méthodes — [67]
de verre classiques (traitements thermique, dépot
de chrome ou nitruration)
HSQ Acier COC Meilleure uniformité de la réplication des >1 [74]
(hydrogen piliers qu’avec un moule en acier
silsesquioxane) Retarde le refroidissement du polymére

durant la phase de remplissage grace a
sa faible conductivité thermique

outil soit ex situ a partir d’équipements spécifiques de
laboratoire [75], soit in situ dans le moule en équipant un
éjecteur d’un capteur de force [76]. Peter Jones [77], dans
un procédé d’injection classique, propose de prendre en
compte le coefficient de friction, les propriétés mécaniques
du polymeére, le retrait et les dimensions de la piéce pour
calculer la force nécessaire a I’éjection de la piéce, Fy, telle
que:
Ex Axuxax AT

-y o

Fe=

avec, A : surface de contact de la piéce sur le noyau ou
I’empreinte du moule, u : coefficient de friction, o : CTE du
polymeére, AT: différence entre la température de ramol-
lissement du polymeére et du moule, D: diamétre du noyau,
e: épaisseur, v: coefficient de poisson du polymeére.
Charmeau et al. [76] montrent qu'un revétement en TiN
ou CrN, comparé & l'acier, permet de diviser par deux le
coefficient de friction lors de I’étape de démoulage (en
passant de 0,015 pour un acier nu a 0,007 pour un
revétement a base de chrome). Toutefois ce coefficient de
frottement est mesuré a partir d’'une force de frottement
liée au glissement de la piéce sur le moule lors de I’éjection.
Si ce coefficient prend en compte le travail d’adhésion
polymeére-moule, il intégre aussi différents aspects dis-
sipatifs se produisant durant cette étape de séparation des
éléments comme un essai d’adhérence classique. Des
travaux récents concentrent leur analyse plus particulié-
rement sur l'interaction physico-chimique entre le poly-
mére fondu et le moule.

Chen et al. [78] montrent que la température et la
viscosité du polymére jouent un roéle important dans
I’adhésion du polymeére sur le moule. Ainsi, plus la vitesse
d’injection est élevée, plus I’adhésion entre la piéce et le

moule est importante. Cependant, cette force d’adhésion
est difficile & mesurer lors du procédé d’injection et
demande une conception particuliere du moule. C’est
pourquoi, certains auteurs déterminent 1’adhésion entre le
polymére fondu et le moule ex situ. En comparant,
I’étalement de quatre polyméres fondus sur quatre
substrats différenciés par leur rugosité, Zhang et al.
constatent le role important de la rugosité et de la
température dans le procédé de microinjection [79]. D'un
autre coté, Bagcivan et al. [80] ont étudié la capacité
d’adhésion de deux polymeéres sur différents dépots. Ils
montrent que le choix des revétements est important dans
Pétalement du polymére. Zitzenbacher et al. [81], pro-
posent des équations semi-empiriques de I’angle de contact
des granulés de polymeére fondus avec le solide revétu en
fonction de la tension de surface du revétement telle que:

HDPE : 0 = 81,7 — 0,4y,, (2)

PP :6=289,6—0,3y,, (3)
PMMA : 6 = 89,8 — 0, 5y,, (4)
PA6.6:0=107,7—0,7y,, (5)

avec, y,: tension de surface du solide & 25° en mJ/m” et 6 en
(°): langle de contact entre le polymeére fondu et le
substrat.

Il faut noter que les tensions de surface des différents
substrats ont été déterminées a 25 °C et les essais de fonte
du polymeére sur les différents substrats se font a des
températures de mise en ceuvre du polymeére (par exemple
200 °C pour le PP). IIs concluent que pour avoir une faible
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Fig. 10. Hauteur desrépliques (h,) en fonction du potentiel de démouillage (£2;), d’aprés [82]. Reproduit avec la permission de I’éditeur

John Wiley and Sons.

Fig 10. Height of the replicas (h,) as a function of the dewetting potential (§2s), according to [82].

Tableau 7. Procédés d’usinage submicroniques de moule d’injection.

Table 7. Submicron machining processes of injection mold.

Procédés Dimensions Rapport max Matériaux Références
typiques des  hauteur/ typiques de
structures largeur des I’empreinte
(pum) structures
Lithographie UV (ou 0,03 a 500 1410 Nickel et alliages [84-86]
photolithographie) et de nickel
électroformage par galvanisation
Lithographie par rayons X et 0,5 a4 1000 10 & 100 Nickel et alliages [84,85]
Lithographie électroformage par galvanisation de nickel
Lithographie par faisceau 0,140,5 1 Nickel et alliages [47,84,85]
d’électrons et électroformage par de nickel
galvanisation
Soft lithographie 0,3 5 [87,88]
Laser Laser 0,6 425 10 Métal [86,89]

adhésion du polymére fondu sur un substrat, il faudrait
avoir un substrat avec une rugosité importante et une faible
énergie de surface tout en ne négligeant pas la tension
superficielle du polymeére fondu. En revanche, aucun de ces
essais n’est directement corrélé avec une application sur un
procédé de mise en ceuvre du polymére comme des essais de
microinjection, par exemple.

Rytka et al. [82] comparent, quant & eux, les valeurs
d’étalement du polymére fondu avec des essais de
microinjection. Ils montrent qu’une forte adhésion entre
un polymeére fondu et un substrat permet un meilleur
remplissage des cavités par injection. Ils définissent un
potentiel de démoulage £2; tel que:

(6)

ou, 0 est 'angle de contact entre le polymére fondu et le
substrat, y, est la tension superficielle du polymeére fondu,
S, est le parameétre d’étalement, T}, est la température du
polymére au contact du moule, T}, est la température de
non écoulement.

Qg = j;ﬁoSch = j;ioy,;(cosé — 1)dT,

Ce potentiel représente lintégrale du paramétre
d’étalement entre la température d’injection et celle de
figeage du polymére. Ils en déduisent qu’un potentiel faible
doit impliquer une meilleure qualité de réplication, comme
le montre la figure 10.

Cependant, une haute adhésion entre le substrat et la
piéce injectée solidifiée peut entrainer une déformation, une
détérioration de la piéce et/ou du moule [57,83].

4.2 Usinage des empreintes

Dans la nano/microinjection, les empreintes de moules
doivent servir a4 produire des piéces aux tolérances et
dimensions submicroniques. Ainsi, des méthodes spécifi-
ques doivent étre utilisées pour réaliser les empreintes
(Tab. 7). Nous ne présentons, dans cette section, que les
technologies de lithographie et d’ablation laser & pulsions
ultra-bréves, qui sont les plus documentées. D’autres
techniques existent pour fabriquer des textures supérieures
4 la dizaine de micrométre tel que le grainage chimique
pour lequel il est difficile de controler le motif.
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4.2.1 Lithographie

Le principe de la lithographie consiste a déposer une
épaisseur donnée de résine sensible sur la surface du
substrat & texturer, puis de la recouvrir d’'un masque
décrivant les motifs & réaliser. La surface est irradiée par un
rayonnement qui, selon la nature de la résine, détruit ou
durcit celle-ci sur toute son épaisseur. La résine restante est
alors éliminée lors d’un bain dans un solvant adéquat. Les
différents procédés de lithographie se différencient par le
type de rayonnement utilisé: rayonnement UV, faisceaux
de rayons X, d’ions ou d’électrons. Le choix de la source est
directement lié & la résolution du motif qui peut varier de
quelques nanomeétres & quelques centaines de nanomeétres
[90-93]. Plus la longueur d’onde du rayonnement est faible,
meilleure est la résolution. A titre d’exemple, la photo-
lithographie permet d’atteindre des résolutions d’une
centaine de nanomeétres, tandis que la lithographie électro-
nique offre des résolutions a I’échelle du nanométre. Par
cette méthode, on peut fabriquer des structures a trés haut
rapport d’aspect.

Initialement développées pour I'industrie électronique et
ses matériaux (silicium, silice, or...), ces technologies ont pu
étre transposées aux moules métalliques par le dépét,
préalable au procédé de lithographie, d’une couche de nickel
électrolytique plus ou moins dopé en fonction des caracté-
ristiques mécaniques souhaitées, on parle alors du procédé
LIGA (Lithographie, galvanoplastie, formage) [93]. Ainsi la
zone texturée ou gravée est principalement le dépot de nickel
[83]. Des empreintes en silicium ont parfois été utilisées mais
leur fragilité limite les domaines d’application [94]. Indé-
pendamment du nombre limité de matériaux pouvant étre
gravés, cette technique al'inconvénient majeur de nécessiter
P'utilisation de produits chimiques dangereux, de salle
blanche avec une durée de procédé importante. En revanche
la précision de la technique permet d’obtenir les meilleures
qualités dimensionnelles des motifs [87,93]. La figure 11
montre un insert texturé par cette technique et la piéce
reproduite par injection.

4.2.2 Texturation par laser

Une autre méthode pour générer des motifs submicroniques
sur la surface est I'utilisation d’un laser femtoseconde. Les
mécanismes d’ablation avec le laser femtoseconde varient
selon les matériaux et les conditions expérimentales. Ils se
caractérisent par des puissances trés élevées, de 'ordre de
10" W.cm™? pendant des temps d’interaction laser-
matiére trés courts (< picoseconde) qui, dans cette
premiére phase, n’impliquent que les électrons de la cible
et conduisent & qualifier le processus souvent d’athermique.
Plusieurs explications ont été proposées telles que 1’abla-
tion non thermique [95], la transition solide-vapeur directe
[96], 'explosion de phase [97,98] et I’explosion de Coulomb
[99,100]. L’initiation et I’évolution de la formation du
LIPSS est souvent concomitante au processus ablatif et
conduit & la superposition de motifs.

En régime ablatif la résolution des motifs dépend du
diameétre du faisceau laser, souvent de I'ordre de 25 pm en
fonction du systéme optique utilisé (lentilles...). Toutefois,
Houzet et al. ont récemment montré qu’il était possible de

)

500nm

Fig. 11. Images MEB de 'empreinte réalisée par lithographie
(stamp) et de la piéce en polycarbonate obtenue par injection
d’apres [83].

Fig 11. SEM images of the mold made by lithography (stamp) and
of the polycarbonate part obtained by injection according to [83].

mettre en forme le faisceau laser, et ainsi diminuer la taille

élémentaire des motifs, pour traiter des outillages d’injec-

tion et répliquer ces motifs sur les piéces plastiques avec

succes (Fig. 12) [101].

L’un des avantages majeurs de la technique de gravure
par laser est qu’elle permet l'usinage de tout type de
matériaux, aussi bien les métaux que les céramiques, les
verres et les polyméres, si la longueur d’onde et la puissance
du laser sont convenablement adaptées. Les nouvelles
structures fabriquées au moyen du laser femtoseconde ont
beaucoup attirées 'attention, au regard des différentes
applications envisagées: codage optique [103], diminution
du frottement élasto-hydrodynamique [104], de I"usure de
polymeére prothétique [105] mais aussi la texturation des
outillages d’injection [106].

En effet, en régime femtoseconde, en fonction des
conditions de traitement telles que la fluence du laser, le
nombre d’impulsions, la polarisation et ’environnement
d’irradiation, il est possible de produire de nouvelles micro/
nanostructures (avec des morphologies et des échelles
caractéristiques différentes) [107,108]. Quelques exemples
de ces textures sont présentées sur la figure 13.

On distingue principalement trois types de motifs
induits par l'interaction laser matiére dans ce régime:

— des ondulations submicroniques dont la période est de
I’ordre de trois quarts la longueur d’onde du faisceau laser
pour des amplitudes de quelques centaines de nanométres
(ou LIPPS, Laser Induced Periodic Surface Structures,
parfois aussi appelées ripples) ;

— des ondulations dont la période est de quelques
micrométres (LIPPS micrométriques) ;

— et les motifs générés par ablation de matiére, A;.

La formation de LIPPS a été reportée pour la premiére
fois, en 1965, par Birnbaum [110] sur diverses surfaces de
semi-conducteurs puis par d’autres chercheurs sur des
surfaces lisses de cuivre, d’aluminium, de silicium ou de
germanium [111-113]. Aujourd’hui, le mécanisme de
formation des LIPPS est sujet & débat. Il peut résulter
d’une ablation sélective du matériau par l’interférence
entre le faisceau incident laser et la diffusion d’onde de
surface [114] ou bien étre le résultat d’une auto-organisa-
tion de la matiére irradiée (& 'image de la formation des
rides sur les dunes de sables) [115].
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Fig. 12. (a) Micro-rainure (microscopie optique) ; (b) micro-bosses ; (c) profil horizontal et (d) image interférométrique d’une réplique
injectée en PC de ce motif [101].

Fig 12. (a) Micro-groove (optical microscopy); (b) micro-bumps; (c) horizontal profile and (d) interferometric image of a PC-injected
replica of this pattern [101].

13 pulses

Fig. 13. (aetb)Images MEB; (c et d) images AFM d’une texturation par laser femtoseconde d’un acier & moule [109]. Reproduit avec
la permission de I’éditeur Elsevier.

Fig 13. (a and b) SEM images; (¢ and d) AFM images of femtosecond laser texturing of a mold steel [109)].
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4.3 Quantification du taux de réplication

Le procédé d’injection est par définition un procédé de
reproduction ou la piéce plastique est une reproduction de
la texture présente & la surface du moule. En général, la
reproduction n’est pas parfaite et la forme de la piéce
injectée difféere du symétrique de la géométrie de
I’empreinte. Il est donc particuliérement important de
pouvoir controler cette réplique. On imagine aisément que
la réplication d’une texture est d’autant plus difficile que le
motif & répliquer est complexe et/ou & haut rapport de
forme (rapport de la largeur sur sa hauteur). Pour des
structures macroscopiques, les imperfections de reproduc-
tion sont souvent liées & des problémes de retrait du
polymére ou encore des apparitions de retassures sur la
piéce injectée. Ces phénomeénes sont assez bien connus et
peuvent étre prédit de maniére analytique ou numérique
avec une bonne précision [116,117]. En revanche, a des
échelles submicroniques, la réplication est une question de
transcription de la topographie de la surface du moule au
polymeére injecté [39,118].

Dans la plupart des cas, lorsque les motifs sont
relativement simples (trous, rainures...), pour exprimer
la qualité de réplication, les auteurs s’attachent & comparer
des dimensions verticales ou horizontales des motifs du
moule et du réplica. Certains auteurs s’appuient sur des
valeurs de hauteur, largeur ou de rapport de forme [119-
121] ou masse des piéces injectées [122] tandis que d’autres
font des comparaisons visuelles [123]. Ces comparaisons
sont satisfaisantes quand il s’agit de motifs trés bien définis
et périodiques comme ceux obtenus par LIGA, en revanche
quand cela fait référence a des textures moins réguliéres et
multi-échelles, cette approche locale ne convient plus. Il est
indispensable de mettre en ceuvre des outils statistiques
susceptibles de décrire la topographie de surface au regard
des caractéristiques de la forme souhaitée (paramétres
d’anisotropie [38]), de la fonction envisagée [4] et de
pouvoir faire des comparaisons quantitatives entre le moule
et la piéce aux différentes échelles tels que présentés sur la
figure 14, par exemple.

Pour ces structures, une autre approche a été utilisée
regroupant des paramétres d’amplitude et de direction de
structures [124,125]. La figure 14 présente la densité
spectrale de puissance moyennée en fonction de la longueur
d’onde déterminée & partir de mesures topographiques de
surface de piéces en polypropyléne et du moule correspon-
dant [38]. L’analyse de ce type de courbes permet
d’identifier une longueur d’onde principale des textures
(~650nm) en adéquation avec celle du moule (& quelques
dizaines de nanomeétres prés) ainsi que la puissance
correspondante a cette longueur d’onde dont le rapport
(piece-moule) permet aussi de quantifier la qualité de cette
réplication.

4.4 Résumeé

En résumé lefficience des revétements en injection est
souvent estimée soit globalement a partir d’une compa-
raison de la qualité des piéces entre celles issues d’outillages
revétus ou non, soit au regard d’une fonction trés précise
(tenue a l'usure abrasive ou adhésion moule-polymere),

250
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Fig. 14. Analyse spectrale d’un insert et d’une piéce injectée

texturée en polypropyléne (PP) a partir de cet insert: densité

spectrale de puissance moyennée (P) en fonction de la longueur

d’onde (N). Image 3D obtenue par interférométrie optique

correspondant a la zone texturée de la piéce en PP.

Fig 14. Spectral analysis of an insert and a textured injected piece
of polypropylene (PP) from this insert: mean power spectral
density (P) as a function of the wavelength (A). And the 8D image
obtained by optical interferometry corresponding to the textured
area of PP part.

quantifiée ex situ dans des conditions plus ou moins
représentatives des phénomeénes réels se produisant durant
I'injection.

Dans le premier cas l'information résultante est trés
pratique mais limite les interprétations physiques que 1’on
peut déduire des résultats, dans le deuxiéme cas, elle n’offre
qu’une réponse fragmentaire qui peut occulter les phéno-
ménes physiques en jeu. Ainsi I'influence du revétement sur
le procédé doit donc étre défini & partir d’outils
métrologiques quantitatifs et d’une approche globale du
processus en tenant compte de ces multiples aspects (y
compris les échanges thermiques moule-polymeére) ainsi
que les couplages entre eux.

5 Procédé d’injection

Le procédé d’injection se déroule en plusieurs étapes: le

dosage, linjection, le compactage (ou maintien), le

refroidissement et la phase d’éjection. Parmi ces différentes

phases nous avons recensé les paramétres du procédé qui

influent tout particuliérement sur la qualité de réplication

des piéces nano-structurées. Il s’agit de:

— la température du moule (7T},);

- la température du fourreau (T%,) qui correspond a peu
prés a la température du polymeére fondu ;

— la vitesse d’injection (V});

— la pression (Py,) et le temps de maintien.

5.1 Impact des paramétres d’injection sur la
réplication

A partir des travaux de différents auteurs, le tableau 8
recense de maniére non exhaustive I'impact des paramétres
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Tableau 8. Conditions d’injection améliorant ou non la réplication de surfaces submicroniques. V;: vitesse d’injection ;
Tt: température fourreau ; Ty, : température moule; P, : Pression de maintien ; hr: hauteur/profondeur du motif; wg:
largeur du motif; e: épaisseur de la piéce. Les effets les plus importants sont notés «+» et « NC» correspond & des

grandeurs non mesurées.

Table 8. Injection conditions improving, or not, the replication of submicron surfaces. V;: Injection speed; Ty: melt
temperature; T,,: mold temperature; P,,: Holding pressure; hg. height / depth of pattern; wg: pattern width; e: Thickness of
the part. The most important effects are marked "+" and "NC" corresponds to unmeasured variables.

Taille des Forme des  Polymére Parameétres procédés pour une % Réplication ou Références
structures textures meilleure réplication remarques majeures
i Tfo Tm Pm
(em®s71)
@ =300nm Trous PMMA 15 250 80 800 25% [126]
A =600nm A-PA 15 280 70 800 50%
hr =600 nm
Quelques mg | piéce POM 0 + - ++  Masse et dimensions des [127]
LCP + 0 - ++  piéces
hg=110nm Piliers coC + Quel que soit la chimie [72]
wg =40 nm du moule
hg =0,66-2,0um Piliers PC NC + NC Jusqu’a 95% de [83]
wr = 10-150 nm répliques (avec
revétement SiOs;)
hg =35-105nm  Piliers coC <4cm’/s NC NC + Attention aux [128]
wr = 50-100 nm contraintes internes en
appliquant beaucoup de
maintien
hr =530 nm Canaux PC + + + + Jusqu’a 95 % en milieu  [47]
wr = 600 nm PMMA et fin de piéce
e=30pm Micro-piecce POM + [129]
HDPE +
PC +
hg =670 nm Canaux PC + PC>SAN et les [121]
wr = 0,5-1 pm COP + répliques sont meilleures
SAN + avec le motif ou
HFP-TFE-Et + wr = 1 pm sauf pour le
SC qui a la méme
hauteur de réplique quel
que soit la hauteur du
réseau
Textures Logo PEHD ++ + Qualité dépend de la  [119]
min = 150 nm «UCD » direction des textures

vs. direction du flux
d’injection

d’injection sur la qualité des répliques de piéces submi-
croniques en fonction des polymeéres et des textures.

On observe d’aprés ce tableau qu’il n’y a pas un ou deux
facteurs identiques qui ressortent comme étant les
paramétres les plus importants dans la réplication par
injection de textures submicroniques. En effet, la vitesse
d’injection (Vj,;) semble étre le facteur prédominant dans
plusieurs études [121,129] alors que dans une autre [47] tous
les facteurs semblent influencer de la méme maniére la
qualité de réplique, malgré qu’ils utilisent le méme
polymére (un PC).

Dans ce tableau, seules les mesures de qualité de
répliques par topographie (AFM, MEB...) sont prises en
compte et les travaux de Miikkulainen [130] en sont absents
car la qualité de la réplique est mesurée par des essais
d’angle de contact. Il s’agit, dans cette étude, de poser une
goutte d’eau sur la surface texturée et de comparer ’angle
que fait cette goutte avec la surface. Sur du PP, la
différence d’angle de contact pour un méme diamétre de
pore n’est pas significative pour les trois températures de
moule, tandis que leur hauteur varie entre 20 et 100 nm
(Fig. 15). Ainsi, dans cette étude, la température du moule
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Fig. 15. Angles de contact sur une piéce en PP en fonction de la
taille des pores. Les piéces ont été injectées a différentes
températures de moule (50, 70 et 90°C). La ligne horizontale
correspond & l’angle de contact du PP sur surface lisse, d’apreés
[130]. Reproduit avec la permission de American Chemical
Society.

Fig 15. Contact angles on a PP part according to the size of the
pores. The pieces were injected at different mold temperatures
(50, 70 and 90°C). The horizontal line corresponds to the contact
angle of the PP on smooth surface, according to [130].

ne semble pas étre un facteur prédominant dans la
reproduction de ces pores.

5.2 Position de la texture

La position sur la piéce de la texture a répliquer influence
aussi la réplication. Ito et al. [47] observent qu’avec du PC,
la qualité de réplique est meilleure en fin de piéce (en
fonction du sens d’écoulement du polymeére dans l'em-
preinte) (95 %) qu’en début (20 %) (Fig. 16). Selon eux,
cette différence n’est pas due a la distribution de pression
dans la cavité, minimale en fin de piéce, 1a ou la réplique est
la meilleure. A partir de mesures optiques en lumiére
polarisée sur les piéces injectées, ils montrent que celles-ci
présentent des contraintes résiduelles importantes en
début de piéce (zone de pression maximale) et ils leur
attribuent l'origine des déformations de la piéce lors de la
phase d’éjection.

De la méme maniére, Sha et al. [123] mettent en
évidence l'importance de la position des textures par
rapport au seuil d’injection. De plus, ils observent que la
distance entre les différentes microstructures n’affecte pas
leur remplissage. Les trois polyméres utilisés pour cette
étude (PP, POM et ABS) ne montrent aucune différence
dans leur qualité de réplique suivant la distance qui sépare
les micro-trous ou les micro-cavités. Ainsi, ils en concluent
que le flux de polymére fondu n’est pas sensible a cette
distance. Les principaux facteurs & prendre en compte pour
améliorer la réplique de nanostructures sont les parameétres
procédés, la taille des textures et la position des textures
par rapport au seuil d’injection.
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Fig. 16. Hauteur des répliques en fonction de la position des
textures, d’apres [47]. Reproduit avec la permission de I'éditeur
Elsevier.

Fig 16. Height of the replicas according to the position of the
teztures, according to [47].

5.3 Remplissage des cavités

En microinjection il est particuliérement important de
tenir compte des conditions de remplissage des cavités lors
de I'injection. Lors de ce processus, le polymeére fondu subit
des contraintes qui impactent le remplissage de la cavité du
moule et donc la qualité de la piéce finale. Ainsi, il est
possible d’estimer le taux de cisaillement (y) et la
contrainte imposée (o), dans les hypothéses d’un écoule-
ment laminaire & régime permanent sans glissement & la
paroi (vitesse tangentielle a la surface du solide est nulle)
dans une plaque, [131] tels que:

6Q (V—Deto = (ij 3 <_%P) L(V—2)

avec, L: longueur de la piéce, w: largeur de la piéce, e:
épaisseur de la piéce, Q): débit, AP: correspond & la chute
de pression.

A partir de ces équations, Chien et al. [40] proposent un
modéle rhéologique pour modéliser le remplissage des micro-
piéces. Il est admis que la viscosité d’un polymére fondu a
travers une micro-piéce ou un micro-canal est plus faible qu’a
travers un canal de taille standard dans lequel le glissement &
la paroi joue un role prédominant. Ainsi, ils décomposent le
débit total & travers le micro-canal (ou micro-piéce) Qot
comme la somme du débit avec glissement (Qq;p) et du débit
sans glissement ( Qyo-s1ip) tel que:

Qtot = Qnofslip + Qslip'

Ils comparent leurs mesures de cisaillement dans un
micro-sillon par rapport & une mesure conventionnelle de
rhéologie capillaire et observent que plus la taille des micro-
canaux est faible, plusle polymeére est visqueux (voir Fig. 17).

y_’ll)€27

(V-3)
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Fig. 17. Viscosité en fonction du taux de cisaillement avec y, la
viscosité du polymeére dans le microsillon, et y, la viscosité du
polymeére dans un rhéométre capillaire pour une méme viscosité,
d’aprés [40]. Reproduit avec la permission de léditeur
IOPscience.

Fig 17. Viscosity as a function of the shear rate with y,., the
viscosity of the polymer in the micro-groove, and y,, the viscosity
of the polymer in a capillary rheometer for the same viscosity,
according to [40].

A partir de cette figure, ils déduisent le débit avec
glissement & la paroi (Qup) tel que:

7R3
Quip = T3 713 Ve — Vo) V-4
D 4(% + ib) ( t c) ( )
avec, R:rayon du canal, b: pente de log y en fonction de log
8 (similaire & la correction de Rabinowitch), y..: viscosité
du polymére dans le microsillon, y; : viscosité du polymére
dans un rhéomeétre capillaire

On observe que I’écoulement a la paroi est la cause de la
réduction de viscosité dans le micro-canal. [’étude indique
qu’une modélisation appropriée du remplissage des cavités
lors de la microinjection passe par une meilleure connais-
sance des paramétres rhéologiques des polymeéres, per-
mettant ainsi une modélisation précise des phénoménes
présents lors de la microinjection.

5.4 Cinétique de solidification

Dans un procédé classique d’injection, le temps de
refroidissement du polymére est souvent estimé par
[85,132] :

(V-5)

avec, t,: temps de refroidissement, S': épaisseur maximum
de la cavité, Ty: température de la matiére, T,,:
température moyenne du moule, « : diffusivité thermique.

Cependant, pour des piéces avec une géométrie
complexe, une modélisation différente est nécessaire. Ainsi,

le rapide refroidissement du polymeére au contact de
I’empreinte est responsable des « effets de peau » présents
sur la piéce injectée (voir Sect. 2). Pour un probléme de
reproduction de textures, la cinétique d’imprégnation des
textures du moule par le polymére est & mettre en paralléle
de la cinétique de formation de la gaine solide.

5.5 Estimation de la taille de gaine solide

La qualité des répliques de petites structures (échelle du
nanomeétre ou du micrométre) est intimement lice a la
formation d’une gaine solide lors du contact du polymeére
chaud sur les parois du moule froid. Cette solidification
pourrait empécher le remplissage de ces motifs si cette gaine
solide est trop épaisse [126]. La détermination expérimentale
de I’épaisseur de cette gaine en fonction du temps est difficile
a mesurer. Berge et al. [133] proposent de déterminer cette
épaisseur suivant 1’équation ci-dessous:

« %Xtc.
meCp

Sa croissance est rapide, en effet, elle peut atteindre
plusieurs dizaines de micrométres en quelques dixiémes de
seconde [60,74,126]. Cette vitesse dépend de la température
a l'interface moule/polymeére mais cette température est
différente de la température interne du moule. En effet, T},
est instantanément augmentée au contact du polymére
fondu encore chaud. L’évolution de cette température
instantanée (Ty,;) a été calculée et s’exprime sous la forme
[134,135]:

Tno - Tm

8(t)=1,9
() =19 x e

(V—6)

Ty =T, _(Kpc),

— , V-1
T,—Tmi (Kpc), (V=1)

avec, l'indice « m» correspondant aux valeurs relatives au
moule et lindice «p» pour celles du polymeére, K:
conductivité thermique, p: densité, c¢: chaleur spécifique.

Ainsi, pour augmenter la température a U'interface, il
faut une faible valeur de K, p et/ou ¢. Pour ralentir la
croissance de la gaine solide, 'utilisation de revétements
avec une faible conductivité thermique peut étre pré-
conisée. Elle permettrait une meilleure qualité de repro-
duction des structures comme ’a montré Luchetta et al.
[136]. Cette problématique est assez peu étudiée alors
qu’elle semble étre un des points clé dans le procédé de
microinjection et plus particuliérement lors de la réplica-
tion de nano-structure par injection.

6 Conclusion

La microinjection est un procédé complexe & mettre en
ceuvre qui permet de produire des surfaces texturées en
grandes séries & moindre cott. Dans cet article, différents
aspects de la réplication de textures submicroniques ont été
abordés tels que les matériaux utilisés (polymeére injecté et
surface de lempreinte) et les conditions d’injection.
Comparé au procédé d’injection traditionnel, le procédé
de microinjection implique une évolution technologique
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significative. En effet, la microinjection ne consiste pas
seulement en une diminution de taille par rapport au
procédé d’injection classique.

La complexité du procédé de microinjection vient
d’abord du choix des matériaux. En effet, la structure des
polyméres a une importance notable. La connaissance des
différentes propriétés thermiques (T, Tt...) et rhéologiques
est essentielle dans le but d’une production de piéces de
qualité. Les caractéristiques du moule, notamment la
chimie de surface des parties moulantes et de leurs motifs
impactent la qualité de la piéce finale obtenue. En effet, lors
du remplissage de ’empreinte par le polymére fondu, il
faut, a la fois, avoir une bonne imprégnation des micro-
cavités par ce polymére (souvent synonyme d’une bonne
adhésion polymeére fondu/moule), et d’autre part, une
faible adhérence entre le polymeére solidifié et le moule afin
d’éviter tout probléme de « collage » et de déformation lors
de I’éjection de la piéce. Les fonctions de bonne imprégna-
tion polymeére fondu/moule et de faible adhérence poly-
mére solidifié/moule peuvent étre obtenues par un dépot
d’un film mince sur la surface de 'empreinte. En effet,
différentes études ont montré que des revétements a base
de nitrures métalliques ou bien de DLC (Diamond Like
Carbon) peuvent améliorer la durée de vie du moule,
I’adhésion entre le polymére fondu et le moule, ou encore
diminuer la friction lors de l’éjection de la piéce. En
revanche, trés peu de travaux prennent en considération
I'influence du revétement sur la thermique du contact. Ceci
peut s’expliquer par le fait que la caractérisation des
propriétés thermiques du moule nécessite des mesures de
microscopiques difficiles & mettre en ceuvre.

Selon les différents paramétres intervenant lors du
procédé de microinjection, les conditions d’injection sont
aussi d’une grande importance et différent du procédé
d’injection classique. Selon Giboz et al. [85], la température
du moule et la pression d’injection doivent étre augmentées
dans le cas de la microinjection, ce qui aboutit a une
augmentation significative du temps de cycle. A ce sujet,
Yao et al. [134] expliquent que la formation et la croissance
de la gaine solide durant la phase d’injection est
responsable de la qualité de la piéce finale. Ainsi, une
solution serait de chauffer rapidement le moule avant
I'injection pour le refroidir rapidement aprés injection.
Cependant cette technologie de chauffe et de refroidisse-
ment rapide n’est pas encore trés développée, voire
quasiment inexistante, en industrie. Dans la plupart des
cas, les auteurs s’accordent pour dire que les températures
de la matiére et du moule, la vitesse d’injection et le
maintien impactent la qualité de réplication des motifs de
la piéce obtenue. Cependant, I'importance relative de ces
paramétres sur la qualité des textures obtenues différe
souvent d’un auteur a 'autre.

Nomenclature

a Paramétre sans dimension décrivant la transi-
tion entre le premier plateau newtonien et la loi
puissance

A Surface de contact de la piéce sur le noyau

ABS Acrylonitrile Butadiéne Styréne

AFM
b

c
CcocC
CrN

CVD

Fe
FOTS
FS

hr, R

HSQ
indice m
indice p
P

k

L

LIGA

m

MEB
MFI

No

PA
PACVD
PBT
PC

Pc
PEHD
PET
PI

Pm
PMMA
PMP
POM
PP

PS
PVC
PVD

Q
Qno—slip
Qslip
Qt()t

Re
R
RC
S

Microscope a Force Atomique

Pente de log en fonction de log § (similaire a la
correction de Rabinowitch)

Chaleur spécifique

Copolymére cyclo-oléfine

Nitrure de Chrome

Chemical Vapor Deposition

Diamétre du noyau

Diamond Like Carbon

Epaisseur

Force adhésive

Force de cisaillement

Force nécessaire a I’éjection de la piéce
Revétement fluoroctatrichlorosilane
Revétement fluorosilane

Hauteur de réplique (sur la piéce), r, du motif
initial (sur le moule) R

Revétement Hydrogéne Sisesquioxane
Concerne le moule

Concerne le polymeére

Indice de polymolécularité

Déterminé & partir du module de Young
Longueur de la piéce ou du capillaire
Lithographie

Coefficient de la loi puissance
Microscope Electronique & Balayage

« Melt Flow Index » (viscosité a faible cisaille-
ment)

Masse molaire moyenne en nombre
Revétement nitrure de molybdéne
Masse du polymére

Masse molaire moyenne en masse

Taille moyenne

Coefficient de poisson du polymére
Viscosité

Viscosité a cisailllement nul

Densité spectrale de puissance moyennée
Polyamide

Plasma Assisted Chemical Vapor Deposition
Polybutadiéne Téréphtalate
Polycarbonate

Pression commutation

Polyéthyléne Haute Densité
Polyéthyléne Téréphtalate

Indice de polydispersité

Pression de maintien

Polyméthacrylate de méthyl
Polyméthylpenténe

Polyoxyméthyléne

Polypropyléne

Polystyréne

Polychlorure de Vinyle

Physical Vapor Deposition

Débit

Débit avec glissement

Débit sans glissement

Débit total

Rayon effectif de I'interface ou rayon du canal
Taux de réplication

Rayon du capillaire

Epaisseur maximale
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Sa Moyenne arithmétique de la surface

Se Paramétre d’étalement

SFE Energie de surface

SioC Revétement organosilicone

T Température

t. Temps de contact

T Température d’éjection

T Température de fusion

Tt Température du fourreau

T, Température de transition vitreuse

TiN Nitrure de titane

T Température du moule

T Température de la matiére

Tho Température de non écoulement du polymeére
T Température & linterface moule/polymére

fondu

TPU Polyuréthane thermoplastique

t, Temps de refroidissement

14 Vitesse

Vi Vitesse d’injection

w Largeur de la piéce

Wan Travail d’adhésion entre un solide a et un solide b

WN Revétement de nitrure de Tungsténe

Y Taux de cisaillement

Ve Viscosité du polymeére dans le microsillon ou un
rhéomeétre capillaire

o Coefficient de dilatation thermique du polymére

8 Epaisseur de gaine solide

AP Chute de pression

AT Différence entre la température de ramollisse-
ment du polymére et la température du moule

0 Angle de contact

A Longueur d’onde

u Coefficient de friction

P Densité

o Contrainte imposée

29 Tension superficielle du polymére fondu

Vs Tension de surface

e Tension de surface dispersive

YsL, Tension de surface de 'interface solide-liquide

Vs Tension de surface polaire

g Potentiel de démoulage
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	Synthèse bibliographique : micro-texturation et microinjection de thermoplastiques
	1 Introduction
	2 Généralités sur le procédé d'injection
	3 Matière
	4 Moule
	4.1 Revêtements des empreintes
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