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Obijectif de I'etude : Specifications de la barriere thermique:
. N . , L = Bonnes resistances:
» La qualité des pieces plastigues moulées par injection . L
S ~ , . o Aux chocs thermiques liés a
dépend fortement de la maitrise des échanges thermiques el .
. I'utilisation des moules (faible
entre le moule et le polymere fondu. ) .
température mais hautes
o Un refroidissement uniforme de toutes les parties de la fréquences) —
piéce permet d’obtenir une bonne qualité de surface = Epaisseur de la couche : o Alusure mécanique N Spinelg 2 A2 3
o Un refroidissement o Suffisamment élevée pour étre o Aux polymeres fondus § 4 - ” :
suffisamment lent permet au barriere a la chaleur < & .
N . . S - CeO, = nTio,
polymere de rester liquide o Pas trop forte afin de ne pas g Of Tdove e
jusqu’a avoir rempli toute ifi ie = [ '
Jusq P modifier la cote des pieces = |
'empreinte et donc autorise le injectés 3 il o . z ’
moulage de pieces plus fines . o ie. entre 2 et 20um £ [ oo PaNda21,0;.-
: v 2 r207 - B
o Un refroidissement trop lent impactera le rendement du /,Z'“"”atedega“"”'“m
process d’injection. L T

= Larugosité de surface ne doit pas Kmin Calculated (W/m-K)

Sous-couche anticorrosion (Al,O5)

= Unrefroidissement lent et homogene peut étre obtenu par: étre augmentée ( / aux moules) C. G. Levi, Current Opinion in Solid State
o Chauffage du moule: Méthode difficile a mettre en ceuvre, | and Mate”a's_sc'_e”‘:‘”(zoo“) e
co(iteuse en énergie et en temps. o . | _ . F_aul?le conductivité thermique
o Application d’une couche barriéere thermique. Cette = Bonne resistance a la corrosion Moule en acier visée: |
solution peut permettre un retard de quelques degrés au o Impc,)r_tance du choix du
refroidissement sur quelgues secondes (B. Atakan et al.) = Bonne accroche avec les aciers materiau _ o
B.Atakan et al., CVD and analysis of thermally insulating ZrO, layers on des moules o Couche cristallisee et

injection molds, Phys. Status Solidi C 12, No 7, 878-885, 2015 poreuse

= Procéde de dépbt a basse temperature
(<550°C) pour preserver I'acier du moule

Propriétés de la zircone Dépot DLI-MOCVD:

¢ Injection directe du liquide (DLI):
= 2 Vapbox® Kemstream
= Envoi d’un liquide (précurseur dissous dans un
solvant) melangé avec un gaz vecteur via 2
Injecteurs dans une chambre d’évaporation

= Mélange gazeux (précurseur, solvant et gaz vecteur)
envoyé dans le réacteur via une ligne chauffee

“ DLI = envoi de flux éleves et stables de préecurseurs
vaporises

Utilisée
comme barrieres
thermigues pour

I aer?n-a-ut.lc!ue 1 0 .
(spécificites N 1, o i B
. différentes) Peut former B LFM | en quatz
Faible de liquide N .
C des couches 9 | Injecteurs [Zr(O'Pr)z(tbaoac);]
conductivité IR + heptane + N Four
thermique A DMAL + N + / i l :
poreuses Cycloﬁexaner — T -1Manométres

Peut étre
deposée par

> z j chauffée
| MFM MFC l ﬁ

B 3 Ligne Evacuation

(multiples i olofo o oooo0o0 " Piege séche
précurseurs) 2f i 5 l I T I a LN2
Bonne résistance AN ” Substrats — Tube recouvert d'or
aux chocs Non-toxique 1(" °7j | T Farie-stibsiral
thermiques Le précurseur Zr: tE?\ae'?mM

[Zr bis-isopropoxy bis +» Réacteur MOCVD a murs chauds:
tertbutylacetoacetate] @ H20

O >

Coefficient de
dilatation

= Tube quartz cylindrique: (L: 70cm — 2. 4,6cm)

MFC = Profii de température: zone de température homogene

thermique iti 5pOt: .
rocheqde X COI’]dIEIOHS de d.epot. | i ) denviron 30 cm
P . PIEEU SRS _[Zr(O Pr);(tbaoac),]* et O, = Substrats: Echantillons de Si et coupon d’acier
I'acier = Basse pression
= Température: 550°C % MOCVD =>» dépbt conforme sur des substrats complexes, avec un
*Patil U. etal., J. Mater. Chem., 13 (2003), 2177-2184 bon contrdle de I'epaisseur et de la composition de la couche.

Beer S., et al., Journal of Materials Research and Technology, 13, (2021), 1599-1614.

Mise au point du dépot sur substrats Si
= Deépobt court (90 min) sur silicium :

Dépdbt epais sur acier
Revétements fin ‘
90 min de depot

= Les coupons d’acier s’oxydent

= |'épaisseur et les propriétés des
couches de ZrO2  évoluent \
fortement en fonction de la position
dans le réacteur.

= 2 zones de depot identifiees:

Revétements épais
8n20 ou 29h de dépot

Protection des substrats par une couche
d’Al,O, déposée préalablement par

- .o o }5509 durant le dép6t . .
= ; R AR zzﬁg P DLI-MOCVD (couche anti-corrosion)
Eoof * (2) 450 2 Zone 1: Zone 2:
;5-: E ] ;22 % 5 Vi,tesse, , delo© Tem!oer?ture
- - 300 dépot élevée Mmaximale . | - M
@ 208 vee . A . . _
o 500 () . zizg o Couche épaisse | © De~p0t plus fin Photo des depots (8h) de ZrO2 | acier et/ Si Photo des depots (8h) de ZrO2 | AlLO, / acier et/ Si
g i I £ (~ 800nm) (= 350 nm)
_D 170 2.0 3.0 4.0 50100% O Dépﬁt poreux O COUChe plUS
=
Position des échantill poreuse - : :
SSltion ces ecenuons om Conclusion et perspectives:
Vue en coupe MEB des dépobts épais Caractérisation structurale des dépots epais = Des couches barriéres thermiques en
ZrO, peuvent ameliorer les propriétés et la
= Evolution des caractéristiques structurales des dép6ts avec la duree de vie des moules de plasturgie
couches de ZrO, cristallisé et poreux
0 (110) = De longs dépots (8h et 29h) permettent de
. Pics dus 2 I'acier (00-054-0331) deposer des couches épaisses entre 2 et
S —_ % 20000 Pics dus au ZrO, monoclinique (00-037-1484) 17um :
—— ‘518- \...llllllil.-soog g— E . ]
-,[--«' U,s;;v-\« i % 6] \ Tempprare € S 150007 = | es caractéerisations DRX montrent une
DA " Vitesse de dépot: = ¥ . , PRSI Z
\»,'Ug-, i %E- “Dépotde somin|  [4%0 E 2 Joono- (-111) couche majoritairement composée de ZrO,
b HERE ) Dépot de 8h20 = S ] | ini
| ‘}’_{7'\\' i 2o " " . Depotde2on | 3008 % oo monoclinique
} i | o 8 \/ 200 O ] (220()022()221) (200)
WY O 6 © - N P, U USRI o | - SN U N TR A SO, L
I 4 - .- : 0 a 20 60 10 = Des mesures de conductivites
sum £ 21(a) - g thermiques sont en cours dans un
0 ——————————————————— o £ - - )
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 |2 = Diffractogramme X du depoét épais de ZrO, (2,5 pm) sur acier laboratoire partenaire (LTDS- ECL)
Position des échantillons (cm) ositionné dans la zone 2 o
= Dépdt épais de ZrO, (8h20 et 29h) avec dépot posit Z : " Le p,rocede est en cours de tra_nsfert_vers
préalable d’Al,O; (couche anti-corrosion) sur = Tous les diffractogrammes montrent une couche de ZrO, un reacteur de plus grande taille afin de
substrat silicium cristallisée. pouvoir deposer des couches sur des
= Epaisseur entre 2 et 17 um . tC,?rtalns Imontrent un melange de ZrO, monoclinique et démonstrateurs
ANA - - ragonale. . A .
= Dépdt poreux — Croissance colonnaire ctragonaie = Des dépOts de Gd,zZr,0, pourraient

encore ameliorer les proprietés de ces
couches. Le depots par DLI-MOCVD de ce
materiau sera étudie ultérieurement
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