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Version abrégée

La technique de microstructuration par sablage a été adaptée a la structuration de
matériaux fragiles comme le verre, grace au développement de masques résistants a
I’érosion. L’étude du comportement, face a ’érosion de différents matériaux, montre que
pour une incidence normale du faisceau de particules, I’érosion du verre est maximale
alors que celle d'un métal ou d’un élastomere est minimale. Le masque métallique, simple
d’utilisation et tres résistant, est souvent employé mais sa résolution, liée au mode de struc-
turation (par ablation laser) est limitée. La résolution du masque dépend de I’épaisseur
de la plaque de métal, mais en raison des contraintes générées dans le masque lors de
la gravure, ce type de masque est le plus souvent utilisé sous une forme assez épaisse,
de l'ordre de 0,5 mm, ce qui limite la résolution aux environs de 100 pum. L’usage de la
photolithographie permet d’améliorer la résolution du masque en abaissant la dimension
de la plus petite structure réalisée. Nous avons montré d’une part, qu’'un élastomere, tres
utilisé lors de la réalisation de structures en microtechnique, et connu sous le nom de
polydiméthylsiloxane (PDMS) possede une résistance a 1’érosion excellente bien que non
aisément structurable. D’autre part, nous avons montré qu’'une résine époxy photosensi-
ble, connue sous le nom de SUS8, permet d’obtenir une résolution de I'ordre de 10 pm
et se comporte comme le verre face a I’érosion. Ces deux caractéristiques, nous ont per-
mis d’élaborer un nouveau masque en PDMS/SUS. Le SUS, fragile une fois polymérisé
est utilisé, comme moule pour structurer le PDMS destiné a protéger le verre, puis il
est érodé par microsablage. Ce nouveau masque, en association avec des particules de 10
pm, permet d’obtenir une résolution maximale de 20 pm et assure une bonne qualité de

reproduction des structures.

L’étude de la gravure par microsablage avec ce masque de PDMS/SUS8 met en évidence
que la vitesse de gravure dépend de la largeur des canaux et change avec le temps de
gravure. Les dimensions des structures varient lors de la gravure, car, a cause de la sous-
gravure, elles peuvent étre élargies ou réduites. Nous avons montré que cette sous-gravure,

qui est fonction de la profondeur gravée des canaux, peut causer une altération de la



ii

résolution du procédé, en détruisant certaines structures. La caractérisation du masque,
nous a montré en outre, que la résistance du PDMS dépend de I’épaisseur du masque,
du temps de gravure et de la pression appliquée. En effet, lorsque la pression appliquée
augmente, le taux d’érosion du PDMS est plus important et sa sélectivité diminue, ce qui
diminue la résistance du masque. Et de ce fait, si une particule tres énergétique impacte le
PDMS, alors le verre situé sous le PDMS peut étre impacté. Un des apports de ce travail
a été de montrer, que le masque de PDMS/SUS8 d’une épaisseur de 50 pum, utilisé pour
la premiere fois pour le microsablage, est performant pour une pression de 200 kPa avec
des particules de 10 pum. Un autre a été de montrer que la sous-gravure est a prendre en
compte lors de 'agencement des structures pour minimiser les dommages sur la résolution,
qui est améliorée avec ce procédé jusqu’a 20 pm. Enfin, la résolution dépend de la forme

des structures.



Abstract

We have used powder blasting as a technique to structure brittle materials like glass
using an erosion resistant mask. The study of the erosion rate shows that the erosion
of glass is maximum at a normal incidence of the powder beam while the erosion rate
of metals and elastomers is minimum. A metallic contact mask is very resistant, easy to
use, but its resolution as defined by its manufacturing process (laser ablation) is limited.
The resolution of the mask depends on the thickness of the metal piece. However due
to the stress generated by the powder blasting technnique, the metal mask used must
have an important thickness (about 0,5 mm), which limits the resolution (50 pm). The
photolithographic masking method we developed allows to increase the resolution. We
have demonstrated that the erosion resistance of Polydimethylsiloxane (PDMS), an elas-
tomer very frequently used in microsystems realisation is excellent, and that the use of a
photosensitve epoxy resist like SU8 allows to define high-resolution structures. The repli-
cation quality is good as the majority of structures defined in PDMS have the same size
compared to the features defined by the SUS. In our process, the SUS is patterned into
a mould structure that is filled with PDMS. The SUS8, has a similar erosion behavior as
glass and is quickly removed by powder blasting. The resolution of the process determined
by the particle size ; we have used particles with 10 pm diameter to explore the ultimate

limits of powder blasting.

The study of the etching by powder blasting shows that the etching rate changes with
the width of the channel and the etching time. Furthermore, dimensions of channels or
hole structures change during powder blasting, they are increased by the underetching
effect. This underetching depends on the depth of the channels and can induce changes
in resolution.The erosion mask resistance is function of the thickness of the mask, of
the etching time and of the applied pressure. We typically have chosen a PDMS mask
thickness of 50 pm. When the applied pressure of the powder jet increases, the PDMS
erosion is more important. When an energetic particle impacts on the PDMS, the glass

underneath the mask can be damaged and the resolution of the structures is decreased.
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Experimentally, this PDMS/SU8 mask is resistant and efficient for an applied pressure
up to 200 kPa and for a glass erosion depth of 300 pm for large channels. The minimum
feature size is 20 pm, but this depends also on the shape; for example triangular holes

are only well defined for a minimum dimension of 60 pm.



Introduction

a technique de microstructuration par microsablage est issue du sablage tradi-

tionnel, qui est une technique tres ancienne de nettoyage utilisée dans les do-

maines de la mécanique et du batiment. Devant ’émergence des microsystemes
électromécaniques (MEMS) développés pour les domaines médical et biologique, le verre
est de plus en plus souvent employé, aussi des techniques de structuration traditionnelle-
ment orientées vers l'usinage macroscopique ou l'usinage du silicium, se sont adaptées.
C’est le cas de l'usinage par microsablage, qui par 'utilisation de particules de taille mi-
crometrique envoyées sous pression a travers un masque sur un substrat de verre, structure
celui-ci. L’étude du comportement face a 1’érosion de matériaux de différentes natures,
montre que pour une incidence normale du faisceau de particules par rapport au substrat,
I’érosion du verre est maximale alors que celle d’'un métal ou d’un élastomere est mini-
male. Cette propriété est mise a profit pour développer des masques résistants a 1’érosion

adaptés a 'usinage des matériaux fragiles.

Le microsablage étant une technique simple, peu onéreuse et rapide, le masque doit
étre simple d’utilisation, résistant et posséder une résolution en adéquation avec les di-
mensions des structures souhaitées. Les masques métalliques de contact, sous forme d’une
plaque structurée répondent a ces criteres, aussi sont-ils tres souvent employés. Ce type de
masque utilisé avec des particules de dimensions de 1’ordre de la trentaine de micrometres,
est adapté pour la réalisation de structures de dimensions de 'ordre de la centaine de mi-

crometres.

Le but de cette these étant de développer et d’étudier une technique de microsablage a
haute résolution, il est nécessaire d’une part d’améliorer la résolution du masque et d’autre
part, d’utiliser des particules de dimensions plus petites. Nous allons d’abord dresser un
panorama des techniques de structuration existantes pour le verre (chapitre 1), puis nous
caractériserons notre montage expérimental et la gravure du verre qui en résulte (chapitre
2). Nous allons ensuite étudier différents matériaux afin de proposer un nouveau masque

de meilleure résolution que nous caractériserons (chapitre 3). Puis enfin, nous étudierons



la gravure obtenue avec ce masque et nous déterminerons la résolution du procédé avec

ce masque (chapitre 4) avant de conclure.



Chapitre 1
Techniques de structuration du verre

Suite au développement des microsystemes électromécaniques ou MEMS (Micro Elec-
tro Mechanical Systems), des techniques ”traditionnelles” de structuration, jusque la
utilisées pour les macrosystémes (réalisation de pieces mécaniques), ont été adaptées a la
réalisation de microsystemes, comme par exemple la réalisation de microbuses pour impri-
mantes [1] ou la réalisation de micropointes [2, 3, 4]. De méme, des techniques "non tradi-
tionnelles” développées essentiellement pour la réalisation de systéemes microélectroniques
en silicium (microprocesseurs) ont été adaptées a d’autres matériaux comme le verre
ou le polyimide, afin de pouvoir fabriquer des microsystemes biocompatibles. En effet, le
verre, matériau intéressant pour les microsystemes de part ses propriétés (transparence,
stabilité chimique, biocompatibilité...) et son faible cotit, est intéressant a structurer car
il est attractif pour de nombreux domaines comme par exemple 'optique, la biologie, la
fluidique [5, 6, 7, 8, 9, 10]. Nous nous intéresserons dans ce document a la structuration
du verre, qui désigne la plupart du temps le verre a vitre, mais le mot ”verre” désigne
de maniere générale, "un solide obtenu par refroidissement d’un liquide qui, lors de ce
refroidissement, a acquis les propriétés d’un solide sans pour autant présenter un ordre
cristallin” [11]. Il existe plusieurs sortes de verre, des verres métalliques, des verres a base
d’oxydes inorganiques (les plus répandus) ou méme a base de chalcogénures [11]. Nous
traiterons uniquement de la structuration des verres a base d’oxydes inorganiques comme
le verre de silice (SiO3), le verre silico-vitro-calcique (Na,O-CaO-SiO2) qui est le plus
courant [11, 12, 13] et le verre borosilicaté connu aussi sous l'appellation ”Pyrex” [11].
Ces deux types de verres sont obtenus par ajout soit d’oxydes de sodium et de calcium soit
d’anhydride borique (By0O3) au verre de silice, qui sert de base. Les composants ajoutés a
la silice conferent au verre des propriétés particulieres, par exemple une bonne résistance

aux chocs thermiques pour le verre borosilicaté, mais ces verres d’oxydes sont fragiles ce
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qui rend leur structuration difficile aussi bien avec les techniques ”traditionnelles ” que

”non traditionnelles”.

Nous allons, en présentant brievement les principales techniques de structuration, mon-
trer comment il est possible de structurer des verres d’oxydes en mettant en évidence les
avantages et inconvénients respectifs des différentes techniques utilisées. Nous dégagerons
ainsi les atouts de la technique de structuration par microsablage, dont nous dresserons
un état de l'art. Cette technique, utilisée depuis longtemps pour nettoyer des surfaces
(fagades) ou des pieces métalliques [14], par bombardement de la piece par des par-
ticules envoyées sous pression, a été adaptée a la structuration d’un substrat fragile
(verre, céramique, ferrite, silicium) par l'utilisation d’un masque, qui permet de graver

sélectivement certaines zones du substrat [15].

1.1 Les techniques ”traditionnelles”

Les techniques de structuration” traditionnelles”, ont d’abord été développées pour
réaliser des macrostructures (réalisation de pieces mécaniques), puis leur usage s’est
adapté afin de réaliser des microstructures (par exemple la réalisation de microbuses
pour imprimantes [1] ou la réalisation de micropointes [2, 3, 4]). Ces techniques flexi-
bles, car pouvant étre utilisées pour une grande gamme de matériaux (métaux tres durs,
céramiques...), sont nombreuses, utilisent souvent un outil, dont les mouvements sont
controlés trés précisément [5] et différents types d’énergie (mécanique, électrochimique,
physique...) pour fagonner la matieére. Nous évoquerons ici la structuration du verre a I’aide
de l'usinage mécanique de précision, des ultrasons, de lasers et de jets d’eau et nous les
comparerons a l'usinage par microsablage pour montrer leurs avantages et inconvénients

respectifs.

1.1.1 L’usinage mécanique de précision

L’usinage mécanique est la technique la plus ancienne pour structurer la matiere, qui
utilise un outil coupant (plus dur que le substrat) et ’énergie mécanique pour créer la
structure [5, 16]. Comme la dimension des structures dépend de la taille de I'outil coupant,
la microstructuration a connu un essor suite au développement récent de techniques per-
mettant la réalisation de micro-outils trés durs et petits (par exemple : pointes de diamant)
[4, 17]. La microstructuration des verres d’oxydes avec des pointes trés fines et trés dures

en monocristal de diamant [18], dont le mouvement est controlé, est possible [9, 4, 19],
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cependant des fissures ou des éclats apparaissent [20], altérant ainsi la qualité de 1'usinage,
en raison de la faible capacité du verre a se déformer (module d’Young E compris entre
60 et 74 GPa) [12]. L’utilisation d’un outil, le plus fin possible, minimise les dommages
(fissures, éclats) lors de 1'usinage car celui-ci s’effectue dans le domaine ductile du verre

(comme dans le cas des métaux) [21].

La combinaison d’un micro-outil coupant avec une vibration ultrasonique permet
d’améliorer 1’état de surface du verre structuré et modifie la forme du profil (voir fig.
1.1 (a-c)). L’ajout d’une vibration ultrasonique unidirectionnelle & I'objet coupant change
le profil en U d’un canal usiné conventionnellement (voir fig. 1.1 (a)) en V (voir fig. 1.1
(b)) et on n’observe plus d’éclats de verre. L’ajout de vibrations ultrasoniques bidirection-
nelles améliore encore ’état de surface du verre qui apparait bien net et ouvre davantage
le profil du canal (voir fig. 1.1 (c)).

F1G. 1.1: Photos prises au microscope optique de coupes de canaux réalisés dans du verre (a) avec la méthode de coupe
conventionnelle, (b) en ajoutant une vibration ultrasonique dans une dimension, (c) en ajoutant une vibration ultrasonique

dans les 2 dimensions [9]. La distance mentionnée est de 50 pm.

A partir de cette figure, on mesure les hauteurs et largeurs des différents canaux et on
en déduit le facteur d’aspect, défini pour une structure comme le rapport de sa profondeur
sur sa largeur. Dans cet exemple, le facteur d’aspect, pour chaque canal, est inférieur a
1 (la profondeur maximale est de 200 pm pour une largeur de 250 pm en haut du canal
(voir fig. 1.1 (a)). On remarque que l'ajout des vibrations diminue le facteur d’aspect, car
dans le cas du canal obtenu avec des vibrations (voir fig. 1.1(c)), le facteur d’aspect est
de 0,4 (profondeur de 100 gm pour une largeur en haut du canal de 267 pm) contre un

facteur d’aspect de 0,8 pour le canal réalisé de maniere traditionnelle (voir fig. 1.1 (a)).

Cette technique essentiellement utilisée pour découper le verre ou réaliser des sillons
pour des applications optiques [9] est rapide, dans ce cas, la vitesse de gravure est estimée
a b um par passage de l'outil coupant [9]. Le principal inconvénient de cette technique
est la présence d’éclats ou de fissures qui alterent la qualité de 1'usinage [9], phénomene
qui n’a pas lieu lors de la structuration du verre par microsablage. D’autre part, malgré

la réalisation d’outils coupants de plus en plus petits, la taille de celui-ci constitue un
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facteur limitant pour la dimension des structures. De plus, la forme de la structure est
aussi limitée par la forme de I'outil contrairement au microsablage, technique qui utilise

un masque pour définir les structures.

1.1.2 L’usinage par ultrasons

Les ultrasons peuvent servir a usiner les matériaux fragiles lorsqu’ils sont utilisés avec
une solution abrasive et un outil. Un outil, d'une forme donnée et d’un matériau dur
[16, 22], soumis & des vibrations de haute fréquence (de 20 & 100 kHz) est placé juste
au-dessus de la zone a structurer du matériau et baigne dans une solution abrasive. Cette
solution qui contient des particules en suspension dans un fluide, destiné a assurer la
transmission des vibrations, est sans cesse renouvelée afin que ’abrasion soit continue
(voir fig. 1.2) [3]. La vitesse de gravure et la rugosité de la structure obtenue dépendent,

en grande partie, de la nature et des dimensions des particules abrasives choisies [16, 3.

Vibration
Pompe
| Outil
‘ Particules
r_'_l=___ . i k¢ w__abrasives
(japI 1" 0% > h o 2 |
| Piece

F1G. 1.2: Schéma de principe de I’abrasion par ultrasons. Le micro-outil, soumis aux vibrations ultrasonores, est approché

de la surface du verre sur laquelle coule une solution abrasive [16].

La cavité se crée par insertion progressive de 1'outil dans la zone a graver aussi ses
dimensions sont-elles déterminées par celles de l'outil [5, 16]. La réalisation de ”micro-
outils” ou de "micro-pointes”, avec une technique de coupe assistée par décharge électrique
(Electro Discharge Machining (EDM)) [5, 2, 3, 4], permet de diminuer la dimension des
structures réalisées et en particulier le diametre des trous qui peut atteindre 42 pm tout en
conservant un facteur d’aspect élevé [23]. Cependant, a cause de la détérioration de 'outil
lors de l'usinage, le facteur d’aspect du trou est limité a partir d’un certain diametre
de Voutil [23]. La technique EDM permet, grace a un fil de cuivre soumis a une forte

différence de potentiel, de fagconner une tige de carbure de tungsteéne en une fine pointe,
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comme par exemple, une pointe de 150 pm de diametre avec une extrémité de 20 pm de
diametre (voir fig. 1.3 (a,b)) [3].

(a) & (b) (C)
(T =

FiG. 1.3: (a) Schéma de principe de la réalisation, par EDM, d’une micro-pointe de 2 mm de long, de 150 um de diamétre
avec une extrémité de 20 pm de diametre (b). (c) Photo MEB de ce micro-outil aprés utilisation lors de 'usinage par

ultrasons [3].

L’utilisation d’un tel micro-outil associé a des particules petites et dures (dimension
de lordre de 3 pm de diametre) et a une rotation de cet outil a permis l'obtention
de trous bien symétriques de 200 pm de diametre dans du pyrex (voir fig. 1.4 (a)) [3],
qui illustrent les possibilités de cette technique. Ces trous, usinés rapidement (vitesse de
gravure comprise, pour notre exemple, entre 6 et 10 pm/min [3]), présentent des profils
verticaux (voir fig. 1.4 (b)) et un facteur d’aspect élevé, de l'ordre de 4 (largeur de 139
pm et profondeur de 555 pm (voir fig. 1.4 (b))) [3].

FiG. 1.4: Photos MEB présentant un exemple de trous usinés par ultrasons dans du pyrex avec des particules de carbure
de bore de 3 pum de diamétre : (a) vue de dessus d’un trou de 200 pm de diamétre et (b) coupe transverse d’un trou de
140 pm de diametre [3].

Cependant, la dégradation de l'outil durant son utilisation voir fig. 1.3 (c) est un

facteur limitant de cette technique [3, 22| ce qui nécessite un choix judicieux du matériau
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de loutil. Cette technique (proche dans son mécanisme du sablage [22]) permet donc
d’usiner rapidement du verre sans contact direct avec le substrat, est flexible et donne
la possibilité de réaliser des structures profondes (facteur d’aspect important) comme le
microsablage. Cependant, les structures réalisées sont principalement des trous ou des
canaux, contrairement au microsablage qui permet la réalisation de structures de formes
tres variées, et comme précédemment la dimension du micro-outil constitue un facteur

limitant pour la dimension des structures.

1.1.3 L’usinage assisté par décharges électriques
Comme nous 'avons déja évoqué, 1’énergie électrique est utilisée pour structurer di-

rectement les matériaux conducteurs, notamment pour créer des micro-outils, comme ceux

utilisés dans la structuration par ultrasons [5, 2.

e Spet Mags
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F1G. 1.5: Photos MEB présentant des exemples (a) de trous de 400 pum de diametre et (b) de canaux de 200 pm de large
réalisés par électroérosion & 'EPFL avec une solution de soude [25, 28].

Cependant, a 'EPFL (Ecole Polytechnique Fédérale de Lausanne) du verre borosil-
icaté [24] a été récemment structuré en combinant les actions chimiques et thermiques
provoqués par des étincelles électriques : un substrat de verre (anode) plongé dans un
électrolyte chauffé et placé sur un support de graphite, est placé a proximité d’une micro-
pointe (réalisée par EDM), elle-méme soumise a une forte différence de potentiel pour
engendrer des étincelles au niveau de la pointe. Le processus d’érosion qui en résulte,
semble étre une combinaison de réactions électrochimiques et thermiques [24], mais est
encore a I’étude en raison de la complexité du phénomene [25, 26, 27]. Les électrolytes les
mieux adaptés pour la structuration des verres d’oxydes ou borosilicatés sont des solutions
alcalines de type KOH ou NaOH, car elles offrent les vitesses de gravure les plus élevées
[24]. Des structures de type trou (voir fig.1.5 (a)) avec un important facteur d’aspect,

comme par exemple, un facteur d’aspect de 7,5 pour des trous de 200 pm de diametre
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[24], sont rapidement réalisées (la vitesse de gravure peut étre de l'ordre de 1,5 mm/min
[24]). Si la pointe se déplace, on obtient des canaux (voir fig. 1.5(b)). Cette technique
est donc rapide, permet 'obtention de structures a fort facteur d’aspect et aux formes
complexes, comme le microsablage. Cependant, comme pour 1'usinage par ultrasons, la

dimension de la micropointe constitue un facteur limitant.

1.1.4 L’usinage du verre par laser

L’usinage laser est une technique tres utilisée pour structurer la matiere (découpe de
métaux, structuration du verre, ...). Dans le cas de la structuration des verres d’oxydes,

ces lasers sont couramment utilisés selon plusieurs modes :

- soit le laser est focalisé directement sur le substrat ce qui engendre un processus
d’ablation thermique [5, 29, 30],

- soit ’ablation par le laser est assisté par un liquide, il s’agit alors de la technique
LIBWE (Laser-Induced Backside Wet Etching)[31, 32, 33],

- soit le laser crée un plasma qui induit de la gravure, il s’agit de la technique LIPAA
(Laser Induced Plasma Assisted Ablation)[34, 35, 36].

Dans tous les cas, la puissance du laser, sa fréquence et la durée du pulse sont trois
parametres importants pour la qualité et la profondeur des structures microstructurées
[29, 30]. Nous traiterons ici seulement de la technique la plus employée qui est 1’ablation
thermique, car les autres techniques, bien que tres performantes, ne sont pas tres utilisées

pour la gravure profonde.

Ablation par effet thermique

Dans cette utilisation, le laser, focalisé directement sur le substrat, ablate la matiere
grace a la chaleur générée soit par fusion, soit par évaporation soit par sublimation de la
matiere. La forme de la structure est le plus souvent obtenue par la projection de I'image
d’un masque sur le substrat a 'aide d’un systéme optique [29, 37], elle peut aussi étre
directement écrite sur celui-ci [5]. Comme la matiére est ablatée thermiquement, la durée
du pulse apportant la chaleur influence la qualité de la structure ablatée : en effet, plus
la durée du pulse est importante et plus la ”"zone thermiquement altérée” et les débris

(gouttelettes) générés par I'ablation sont importants [5, 29, 30]. Toutefois, Iapparition
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de lasers a pulse tres court (les femtolasers) a permis de réduire la ”zone thermiquement

altérée” et de supprimer la présence des débris [5, 30, 38, 39].

! b) O,IImm

Alss]l8miy FaSET PFEa&E-@0

F1G. 1.6: Photos MEB de coupes de canaux réalisés par un laser excimer dans du verre borosilicaté épais de 200 pm avec
(a) 150 pulses et une énergie de 2,4 J/cm? (b) 250 pulses et une énergie de 2,4 J/cm? (c) 200 pulses et une énergie de 1,4
J/cm? (d) 200 pulses et une énergie de 2,4 J/cm? [29].

La figure 1.6 (a-d) présente quelques exemples de canaux, observés en coupe transver-
sale, réalisés par ablation laser pour différents temps d’ablation et différentes énergies [29].
Il apparait, dans ce cas, que lorsque ’énergie du laser augmente, la forme du profil du
canal évolue d’une forme en ”V” vers une forme plus en "U” (voir fig. 1.6 (c-d)) et que
la durée d’ablation modifie I’état de surface de la structure (voir fig. 1.6 (a-b)). Dans ce
cas, les facteurs d’aspect sont relativement peu élevés et peuvent étre comparés a ceux
obtenus avec le microsablage, cependant des structures a tres hauts facteurs d’aspect ont

été obtenues [37].

L’usage des femtolasers a permis la création de structures profondes dans du verre
borosilicaté sans débris en raison de la durée tres courte du pulse [5] comme atteste la
figure 1.7, qui présente un trou carré aux angles bien définis [38], montrant ainsi la qualité

des structures obtenues.

L’ablation laser par effet thermique est donc, comme le microsablage, une technique de
microstructuration efficace, rapide car la vitesse d’ablation est importante (210 nMm /pulse
de 20 ns [29]), flexible et qui permet d’obtenir des structures profondes et de formes variées
dans le verre (par exemple un trou de 20 pm de diametre et profond de 1 cm [37]). Toute-

fois, selon la durée du pulse du laser utilisé, il peut y avoir des débris qui doivent étre
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retirés par traitements chimiques. Cette technique, offre aussi 'avantage de pouvoir étre
utilisée en combinaison avec d’autres techniques de microstructuration pour les rendre
plus efficaces [33, 35, 36, 40, 41]. Le facteur limitant principal est le cott de l'infrastruc-
ture, qui en plus du laser comporte tout un systeme optique performant pour former
I'image du masque sur le substrat, contrairement au microsablage, qui ne nécessite pas

une infrastructure couteuse.

F1G. 1.7: Photos MEB (a) de trous carrés de 150 um d’épaisseur réalisés dans du verre borosilicaté par un laser de 800 nm

de longueur d’onde et de pulse 150 fs dans une chambre & basse pression. (b) et (c) sont des détails de la structure (a) [38]

1.1.5 L’usinage par jet d’eau

Cette technique, principalement utilisée pour découper toutes sortes de matériaux
(métaux tres durs, matériaux fragiles, plastiques...) dont le verre, connait deux variantes,
une ou de 'eau sous pression est envoyée par I'intermédiaire d’une buse sur la surface a
graver et une autre, ou de 1’eau additionnée de particules en suspension est envoyée sous
pression [42, 43]. La réalisation de microstructures se réalise grace a un jet d’eau, dont
la dimension est déterminée par la buse utilisée, qui doit étre suffisamment résistante a
I’abrasion [42]. Une étude de 1'usinage par jet d’eau abrasif a montré, que le fait d’imposer
une rotation au jet change la qualité de surface obtenue et que la vitesse d’érosion du verre
peut étre importante [43]. Cette technique est rapide, flexible comme le microsablage et,
de par le principe utilisé, s’en rapproche car cette technique n’utilise pas d’outil coupant,
mais un jet d’eau (a la place des particules). Toutefois, la dimension de la structure est
limitée par la dimension de la buse utilisée, qui d’une part détermine le diametre du jet

(actuellement les plus petites buses utilisées ont des diametres de 'ordre de 10 pm [42])
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[43] et d’autre part constitue un facteur limitant, a cause de sa réalisation tres cotiteuse.
Dans le cas, ou des particules abrasives sont utilisées, leur dimension, comme pour le

sablage, limite la taille des structures [42].

1.1.6 Récapitulatif comparatif par rapport au microsablage

Les cinq techniques ”traditionnelles” évoquées, a savoir 1'usinage mécanique de pré-
cision, par ultrasons, 1'usinage assisté par décharges électriques, 'usinage laser ou par
jet d’eau, permettent toutes de structurer des verres d’oxydes et d’autres matériaux,
elles sont donc toutes flexibles. Ces techniques, hormis 1'usinage mécanique, sont aussi
rapides que le microsablage, pour lequel la vitesse maximale de gravure est de 1'ordre
de 1 mm/min, et permettent toutes l'obtention de structures avec un facteur d’aspect
supérieur a 1. Pour 'usinage mécanique de précision, celui par ultrasons, celui assisté par
décharges électriques ou celui par jet d’eau, la dimension des structures est déterminée par
la dimension de I'outil ou de la buse créant le jet. Cette dépendance assujettit la dimension
minimale des structures a la taille minimale de ’outil, rendant ainsi difficile la création de
structures plus petites. Cependant, ces techniques permettent essentiellement de créer des
cavités ou des canaux contrairement au microsablage ou a l’ablation laser qui peuvent,
grace a l'utilisation d’un masque, structurer la matiere selon des formes et des dimensions
plus variées, ce qui conferent a ces techniques un atout supplémentaire. La dimension
minimale dépend donc de la résolution du masque, mais aussi dans le cas du microsablage,
de la dimension des particules. Le microsablage, 'usinage par ultrasons, 'usinage par jet
d’eau et 'usinage assisté par décharges électriques sont par rapport, a ’ablation laser
et & 'usinage mécanique de précision (nécessitant d’importantes infrastructures), faciles
a mettre en oeuvre et peu cotlteux, ce qui dans 'optique de réduction des coiits de
production des microsystemes constitue un avantage important. Par ailleurs, le fait que le
microsablage, comme la plupart des techniques ”traditionnelles”, n’utilise pas de produits
corrosifs, constitue un atout supplémentaire (du point de vue écologique) et rend cette

technique encore plus attractive.

Le microsablage est donc une technique tres attractive et I'utilisation d’un masque, la
rapproche des techniques de structuration ”non traditionnelles”, qui utilisent un masque

pour créer les structures, auxquelles nous allons comparer le microsablage.
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1.2 Les techniques de structuration ”non tradition-

nelles”

Ces techniques, mises en place et développées pour réaliser des circuits intégrés sur
silicium, ont d’abord été adaptées a la réalisation de microsystemes en silicium contenant
des structures a haut facteur d’aspect (ces structures ont quelques micrometres de large
et des profondeurs pouvant aller jusqu’a 500 pm pour les plus profondes [16]). Puis par
la suite, leur utilisation a été étendue a d’autres matériaux comme le verre borosilicaté
ou le polyimide. En raison des dimensions des structures réalisées par ces techniques,
elles sont utilisées, le plus souvent, dans un environnement tres propre de type salle
blanche pour éviter que des poussieres, du méme ordre de grandeur que les structures
les alterent. Nous présenterons uniquement les techniques de gravures (humide et seche)
appliquées aux verres d’oxydes, car nous cherchons a comparer leurs performances a celles

du microsablage pour la réalisation de structures a haut facteur d’aspect.

1.2.1 La gravure humide

La gravure humide, qui est la principale gravure chimique, consiste a plonger le sub-
strat dans une solution gravante dont le produit de la réaction est soluble dans la solution.
Selon les propriétés du substrat, la nature de la solution et les conditions expérimentales,
les profils de gravure obtenus et la vitesse de gravure seront différents [5]. On peut
différencier la gravure chimique isotrope, qui grave de maniere uniforme dans toutes les
directions, de la gravure humide anisotrope qui privilégie la gravure dans une direction

donnée.
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F1G. 1.8: Schémas (a, ¢) et photos MEB (b, d) du silicium gravé de fagon isotrope (a, b) et de maniére anisotrope (c,d)
présentant les profils typiques en V ou en U [5].
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Pour le silicium, la figure 1.8 (a et b) montre le profil typique d’une gravure isotrope
réalisée sur du silicium masqué avec un oxyde de silicium, par un mélange acide dit
"HNA”classique (66 % de HNOj3 et 34 % HF en volume) avec agitation et la figure 1.8
(c,d) montre le profil typique d’une gravure anisotrope réalisée en milieu basique avec
une solution de potasse, sur un wafer de type (100) avec un masque en nitrure, ainsi que
les différentes vitesses de gravure selon l'ouverture du motif. L’anisotropie est due aux
propriétés des différents plans cristallins du silicium qui se gravent plus ou moins vite, et

de ce fait déterminent le profil du trou [5].

La gravure humide isotrope

La gravure humide isotrope d'un verre d’oxyde a lieu dans un milieu aqueux acide, qui
est en général de I'acide fluorhydrique concentré (HF) et nécessite 'emploi d’un masque,
le plus souvent de Cr/Au déposé par évaporation sur le substrat [44]. Cependant, cette
gravure étant chimique, la composition du verre a une importance sur le mécanisme de
gravure, comme le montrent des études menées sur la gravure chimique du verre de silice
[45, 46] et sur la gravure des verres silicatés [44]. La figure 1.9 (a) montre le profil typique
arrondi obtenu dans du verre silicaté par une gravure humide avec une solution d’acide
chlorhydrique concentré. Ce profil peut étre modifié en intercalant, entre le substrat et
le masque, une couche de matériau se gravant plus vite que le substrat, ce qui a pour

conséquence d’ouvrir le profil du trou (voir fig. 1.9 (b)) [44].

(a)

(b)

F1G. 1.9: Profil d’un trou gravé dans un bain de HF, (a) avec une bonne adhésion du masque, (b) avec un contréle de la

pénétration de la solution attaquante entre le verre et le masque [44].

La principale difficulté de cette gravure humide par acide fluorhydrique concentré,
réside dans le masquage du substrat, car celui-ci doit résister a ’acide et ne comporter
aucun défaut pour préserver le substrat [47, 48]. Le masque, le plus utilisé, est un masque
de Cr/Au [44, 49] mais d’autres matériaux ont été testés [49, 48, 50] et il apparait que,

pour des gravures d'une profondeur de 'ordre de 40 pum dans du verre silico-vitro-calcique,
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un masque de résine photosensible suffit [50]. Avec un tel masque et une solution d’acide
fluorhydrique dilué, on peut obtenir des canaux profonds de 36 pm et larges de 102 pm,
ce qui correspond a un facteur d’aspect de 0,35 [50] (le facteur d’aspect maximal pour

une gravure isotrope vaut 0,5 et correspond au cas d’une cavité circulaire).

Pour des gravures plus profondes, divers masques et solutions gravantes ont été adoptées,

comme par exemple :

un masque d’or ou de polysilicium convient [48] pour des gravures, par acide fluo-

rhydrique concentré, n’excédant pas 200 pum de profondeur,

- un masque constitué de polysilicium poli et recouvert d’une couche de SU8 (une
résine de type époxy) [48] résiste a la gravure par une solution concentrée de HF a

48% , jusqu’a I'obtention d’une profondeur de 320 pm,

- un masque de Cr/Au/Cr/Au déposé par évaporation, et recouvert d’une couche de
résine photosensible [49] convient a la réalisation de gravures profondes, comme le
montre le canal profond de 329 pum réalisé dans du pyrex épais de 750 pm (voir fig.
1.10 (a)). Toutefois, comme la largeur du canal est de 3,2 mm, le facteur d’aspect
est faible (égal a 0,1) et la gravure ayant été réalisée avec une solution concentrée

de HF (48%) pendant 38 min, la vitesse de gravure est de 8 pm/min [49)].

- le silicium structuré par gravure humide avec une solution de potasse et ensuite
"bondé” de maniere anodique au pyrex, permet 1’obtention de structures d’au moins
350 pm de profondeur [52]. La figure 1.10 (b) montre un canal gravé dans du pyrex
avec un masque en silicium, profond de 450 pm et large de 2,5 mm, ce qui correspond
a un facteur d’aspect de 0,18. Le canal a été gravé avec une solution HF (50%) :

H,0O (1 :5) ce qui implique une vitesse de gravure de 2 107! pm/min [52].

Tous ces exemples montrent que la gravure profonde du verre par voie chimique est
possible, mais lente car une solution de HF & 30 % grave le SiO, avec une vitesse de 1072
pm/s, et que le choix du masque, qui dépend de nombreux facteurs et dont la mise en

place peut s’avérer délicate, est tres important [44].

Les intéréts de cette technique sont que les surfaces usinées sont peu rugueuses [44],
que le procédé de masquage est adaptable en fonction de la profondeur gravée souhaitée
et qu’elle convient bien aux applications microfluidiques des MEMS [50]. D’autre part, la
gravure humide peut étre utilisée en combinaison avec d’autres techniques de microstruc-
turation, comme 1’ablation laser ou la gravure par ultrasons, pour améliorer leurs per-
formances [41, 51]. Le masque, qui détermine les structures doit d’une part, résister aux

acides et étre facilement structurable et d’autre part, étre suffisamment adhérent au verre
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pour limiter les phénomenes de sous-gravure [49, 52] et présenter une surface sans défauts
afin d’éviter de dégrader la surface du substrat protégé [47, 48, 49]. Son choix est donc
capital afin de pouvoir structurer, dans de bonnes conditions, une grande variété de struc-

tures autant par leurs formes que leurs dimensions, comme dans le cas du microsablage.
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F1c. 1.10: Photos MEB présentant des coupes transversales d’exemples de canaux réalisés dans des wafers de pyrex épais de
750 pm, avec (a) un canal de 329 pm de profondeur et large de 3,2 mm [49] et (b) un canal profond de 350 pm représenté
avec le masque de silicium encore présent [52].

Les facteurs limitant la gravure sont la faible vitesse de gravure, et lisotropie de
celle-ci. En effet, la vitesse de gravure par voie humide n’excede pas 8 pm/min pour du
"Pyrex” [49, 50], ce qui limite la profondeur gravée & cause du temps nécessaire a celle-ci,
contrairement au microsablage, pour lequel la vitesse maximale de gravure est de 'ordre
de 1 mm/min. Le facteur d’aspect maximal que 'on puisse atteindre est de 0,5, dans
le cas d’une cavité parfaitement sphérique, contrairement au microsablage qui offre des

facteurs d’aspect pouvant atteindre 10.
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La gravure anisotrope

La gravure anisotrope par voie chimique n’est possible que si le substrat possede en lui
des sources d’anisotropie, comme par exemple, des plans cristallins, comme dans le cas du
silicium. Mais pour un matériau comme le verre silico-vitro-calcique ou borosilicaté, qui
ne possede pas de structure cristalline mais seulement un ordre a courte distance, [53, 54]
(voir fig. 1.11), il est difficile de réaliser une gravure humide anisotrope aussi utilise-t-on

la gravure seche.

Fic. 1.11: Schéma structurel d’un verre silico-vitro-calcique montrant les atomes de Si au centre de tétraédres d’oxygene

(M™ représente un ion alcalin et AlO3 une impureté intercalés dans ce réseau de tétragdres) [11].

1.2.2 La gravure séeche

La gravure seche est une technique de gravure qui utilise des gaz dans une enceinte
mise sous vide et un masque dont la nature (oxyde, métal, résine) change selon le substrat
a graver (silicium, pyrex, silice...). Ces gaz sont envoyés entre deux électrodes soumises
a une forte différence de potentiel ou a une tension alternative de fréquence 13,6 MHz,
générant une puissance suffisante (de 800 a 2000 W, pour permettre la création d'un
plasma : sous l'effet de la différence de potentiel, le gaz s’ionise et il se crée aussi des
especes réactives neutres [5]. Selon la pression qui reégne dans l'enceinte (voir fig. 1.12),
soit les ions sont favorisés (cas des faibles pressions), soit les especes réactives (pressions
plus importantes), ce qui fait que la gravure seche peut étre soit physique, soit chimique

soit physico-chimique et étre isotrope ou anisotrope selon I’action privilégiée [16].
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F1a. 1.12: Classification schématique des différents types de gravure séche en fonction de la pression [5].

Pour le silicium, la gravure la plus utilisée est celle qui combine a la fois les effets
chimiques des gaz et 'action de bombardement des ions, bien connu sous le nom de RIE
(Reactive Ion Etching) qui permet 1'obtention de profils droits comme le montre la figure

1.13 [5, 16, 55, 56].

Fic. 1.13: Photo MEB montrant le profil typique d’un trou & lanisotropie parfaite dans le Si réalisé par RIE [16].

La gravure purement physique est anisotrope a cause du bombardement directionnel
des ions, mais est tres lente, car la vitesse de gravure du verre borosilicaté par des ions
d’argon est de 107! um/min pour des ouvertures variant de 15 & 36 um et, pour le verre
silicaté, elle est de 3 1072 pm/min pour des ouvertures de 21 & 35 pm [57]. De plus, la
sélectivité est tres faible, car les ions bombardent aussi bien le substrat que le masque,
aussi cette technique rarement utilisée, ne convient pas a la gravure profonde du verre, qui

nécessite une grande sélectivité entre le masque et le substrat [5]. La variante qui consiste
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a focaliser le faisceau d’ions et appelée ”ion milling” est plus efficace, car les ions peuvent

étre accélérés indépendamment du plasma [58] mais reste trop lente.

La gravure seche chimique est quant a elle, plutot isotrope, car la gravure se fait par
processus chimique et elle n’est pas appliquée au verre en raison des réactions complexes
qui ont alors lieu dans le réacteur [5, 16, 58]. La variante qui consiste & graver chim-
iquement le substrat hors du plasma et a assister cette gravure par un faisceau d’ions
(Chemical Assisted Ion Beam Etching), utilise celui-ci pour activer la surface et éliminer
les résidus de la gravure. Cette variante se rapproche de la gravure a la fois physique
et chimique, qui est utilisée pour graver le verre silico-vitro-calcique ainsi que le verre
borosilicaté [59, 60, 61]. Nous allons donc traiter de la gravure seche profonde (supérieure

a 5 pm de profondeur) par RIE pour les verres d’oxydes.

La gravure seche physique et chimique

Ce type de gravure seche combine les effets physiques du bombardement ionique avec
I’effet chimique des especes réactives. De maniere générale, les especes tres réactives du
plasma (especes fluorées, chlorées ou fluorocarbonatées) réagissent avec le substrat pour
générer des composés volatils, éliminés par pompage, mais aussi, avec soit le masque, soit
d’autres éléments issus du substrat, pour créer des composés qui en se déposant sur les
flancs du trou assurent leur passivation face a la gravure chimique [16]. Le bombarde-
ment ionique, qui est directionnel et n’affecte pas les flancs latéraux, permet d’enlever les
éléments de passivation sur le fond du trou tout en préservant I’anisotropie. La composi-
tion du mélange gazeux, dont dépend la chimie de la gravure, doit étre ajustée de facon
a trouver le bon équilibre entre la gravure du substrat et la passivation pour permettre

des gravures profondes avec des flancs droits (voir fig. 1.14).

Par exemple, 'utilisation d’un plasma de SFg, associé a un masque de nickel de 20
pm d’épaisseur déposé par électroplating sur une couche de chrome-or, permet de graver
par RIE dans du verre borosilicaté en 1 h, des trous profonds de 109 pum et larges de
15 pm (voir fig. 1.14 (a)), ce qui correspond a un facteur d’aspect de 7,2 [59]. Alors
que l'utilisation d’un plasma Ar/ (Ar+SFg) associé a un masque de chrome, permet
I’obtention de canaux profonds de 30 um et larges de 17 pm, soit un facteur d’aspect
de 1,8 (voir fig. 1.14 (b)). On montre ainsi que certains mélanges sont plus efficaces que
d’autres [7] et que plusieurs masques sont possibles. Par ailleurs, 1'utilisation d’une faible
pression, qui favorise le bombardement ionique, accélere la gravure du pyrex en enlevant
les produits non volatils issus de la réaction des gaz réactifs avec les atomes d’aluminium et

de sodium présents dans le pyrex, mais la vitesse maximale de gravure n’excéde pas 6 1071
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pm/min [59], ce qui comparé a la gravure humide (vitesse de 'ordre de 10 pm/min) ou

au microsablage est tres faible (pour le microsablage la vitesse peut atteindre 1 mm/min).

S50um

F1G. 1.14: Photos MEB de coupes de canaux profonds larges de respectivement (a) 10 pm et (b) 20 pm réalisés par RIE
dans du Pyrex (a) avec un plasma SFg durant 1 h [59] et (b) avec un plasma Ar/(Ar +SFg) [7].

Dans le cas de la RIE appliquée au verre silico-vitro-calcique, une étude, menée avec des
plasmas a base de différents mélanges de réactifs tels que CHF3/Ar, CF4/Os, et CF4/Ar
avec comme masque une résine photosensible, a montré que la vitesse de gravure est de
l'ordre de 6 1073 pm/min quel que soit le mélange réactif utilisé et que le bombardement
par les ions d’argon favorise la gravure en enlevant les produits non volatils [60]. Le
caractere physique de la gravure du "verre a vitre” a été vérifié par une autre étude,
montrant que la vitesse de gravure n’est pas tres dépendante du mélange réactif (avec un
plasma CHF3/CF, ou CHF3/Ar, la vitesse de gravure est du méme ordre de grandeur)
[61].

La gravure par RIE des verres d’oxydes est intéressante en raison des trous ou canaux
tres anisotropes (droits) générés et profonds (facteurs d’aspect importants), ce qui est
intéressant pour les microsystemes [16] mais elle est tres lente contrairement a la gravure
par microsablage. En effet, la vitesse de gravure maximale pour un verre borosilicaté est de
6 107! pm/min et celle du verre silico-vitro-calcique est encore plus faible, de Pordre de 6
103 pm/min, en raison des nombreux éléments présents dans le verre, qui empéchent des
réactions de gravure, alors que pour le microsablage, la vitesse maximale est de I'ordre
de 1 mm/min. Aussi, cette tres faible vitesse de gravure constitue un facteur limitant
pour cette technique de structuration [11, 60]. D’autre part, la gravure seche par RIE
utilise une technique de masquage complexe, est tres cotiteuse car elle nécessite de lourdes
infrastructures et utilise des gaz toxiques [59, 60, 61| contrairement au microsablage,

beaucoup plus simple a mettre en oeuvre, peu couteux et moins polluant.
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1.2.3 Récapitulatif comparatif avec le microsablage

Les techniques non traditionnelles de gravure, comme la gravure seche et humide, per-
mettent de réaliser des structures de formes variées, contrairement a la plupart des tech-
niques "traditionnelles”, grace a 'utilisation d’un masque, dont le choix et la réalisation
ne sont pas aisés. Par ailleurs, ces techniques de gravure utilisent des produits toxiques
et dangereux comme des acides concentrés ou des gaz toxiques, ce qui les rend plus dan-
gereuses et difficiles a mettre en oeuvre que le microsablage. Par exemple, la gravure
seche nécessite des infrastructures lourdes et cotiteuses pour acheminer et évacuer les gaz
toxiques nécessaires a la gravure alors que le microsablage ne nécessite qu'un systeme

d’aspiration pour évacuer les déchets.

D’autre part, ces techniques offrent des vitesses de gravure nettement plus faibles que
le microsablage, au maximum de 'ordre de 8 pm/min pour la gravure humide isotrope
sur du verre borosilicaté [49, 50|, de 'ordre de 0,6 pm/min pour la gravure seche du verre
borosilicaté, contre une vitesse maximale de 'ordre de 1 mm/min pour le microsablage.
Les structures obtenues avec la gravure humide isotrope ont les facteurs d’aspect les moins
élevés puisqu’ils n’excedent pas 0,5 alors qu’avec la gravure seche anisotrope, les facteurs
d’aspects sont bien plus importants (7,2 [59]) et pour le microsablage, les facteurs d’aspect
sont de l'ordre de 1-2.

Le microsablage, bien que n’offrant pas des profils verticaux, comme ceux obtenus par
gravure anisotrope, apparait donc comme une technique alternative intéressante pour créer
rapidement, simplement et a moindre frais, des structures a facteur d’aspect supérieur a
1 dans les verres d’oxydes, moyennant une rugosité plus importante. Cette technique tire
ses atouts du fait qu’elle allie a la fois la rapidité des techniques ”traditionnelles” et la
possibilité de réaliser une grande diversité de structures par 1'utilisation d’un masque, plus
caractéristique des techniques de gravure "non traditionnelles”. Afin de mieux connaitre
cette technique et de montrer ses multiples possibilités, nous allons dresser ’état de I'art

du microsablage.

1.3 Etat de 'art de la gravure par microsablage

La technique de microstructuration par microsablage est issue de ’adaptation du
sablage, technique ”traditionnelle” et ancienne, a la réalisation de microsystemes [14].
Comme nous 'avons évoqué au début de ce chapitre, le principe utilisé est 1’érosion

du substrat par des particules dures, auquel est adjoint I'utilisation d’un masque pour
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créer les structures [15]. La figure 1.15, présentant le principe du microsablage, mon-
tre les trois principaux éléments de cette technique qui sont le substrat, les particules
et enfin le masque, qui sélectionne les zones a graver. D’autres parametres intervenant
lors de la gravure par microsablage sont également présents (pression appliquée, distance
buse-substrat...). Comme la structuration du verre résulte principalement de 'interac-
tion entre les particules et le substrat, nous allons d’abord étudier cette interaction, en
nous intéressant, d’abord, au substrat par I'intermédiaire de I’érosion puis aux particules.
Puis comme la microstructuration est due au masque, qui sert a limiter la gravure a cer-
taines zones, nous étudierons comment ce masque a été introduit. Enfin nous présenterons,

quelques exemples de structures réalisées par cette technique.
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Fic. 1.15: Schéma montrant le principe du sablage et les principaux parameétres.

1.3.1 Etude de 1’érosion

Le résultat de la gravure dépend fortement de l'interaction entre les particules inci-
dentes et le substrat : en effet selon la nature du substrat (fragile, ductile, élastique) et
des caractéristiques des particules incidentes (nature, forme, énergie, angle d’incidence)
la gravure sera plus ou moins importante [62, 63, 64, 65, 15]. L’étude de la réponse d’un
matériau face a 1’érosion, par l'intermédiaire de I’évolution du taux d’érosion, qui est le
rapport entre la masse de substrat perdu et la masse de sable utilisé lors de la gravure, en

fonction de 'angle d’incidence du faisceau, dans les mémes conditions de gravure, permet
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de distinguer 2 types de comportements distincts selon la nature du substrat (voir fig.
1.16) :

Taux d'érosion

Angle d'incidence

F1G. 1.16: Evolution caractéristique du taux d’érosion (a) d’un métal mou (b) d’une céramique. Pour la céramique, le taux

d’érosion maximal est de I’ordre de 10~2 g/g alors que pour le métal, il est de 17 10~* g/g [63].

Le comportement des matériaux ductiles, comme le métal , voir fig. 1.16 (a), qui se
caractérise par une forte augmentation du taux d’érosion jusqu’a un angle entre la buse et
le substrat de 20°, angle pour lequel il est maximal puis par une chute progressive, pour

atteindre une valeur minimale & 90°.

Le comportement des matériaux fragiles comme le verre, voir fig. 1.16 (b), qui est
caractérisé par une augmentation progressive du taux d’érosion avec l’augmentation de

I’angle d’incidence, jusqu’a atteindre un maximum pour un angle de 90°.

Comme ces deux types de matériaux se comportent tres différemment, nous allons les

étudier séparément en mettant en évidence leurs caractéristiques.

Erosion d’un matériau ductile et d’un élastomere

La figure 1.16 (a) montre I’évolution caractéristique du taux d’érosion des matériaux
ductiles comme les métaux [62, 66, 67, 68]. Toutefois, cette évolution est aussi car-
actéristique des élastomeres mais contrairement aux métaux, la plupart des élastomeres

ne commencent a étre érodés qu’apres un certain temps de sablage appelé temps ”d’incu-
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bation” [65, 69, 70]. Le mécanisme d’érosion des métaux et des élastomeres a été étudié

par de nombreux auteurs [62, 67, 68] :

Pour les métaux, si les particules incidentes ont une énergie suffisante, le mécanisme
d’érosion differe selon 'angle d’incidence : si 'angle d’incidence est faible (compris entre
0 et 20°), chaque particule en impactant la surface, dérape, crée un cratere et un copeau
de matiere qui est entrainé par la particule (voir fig. 1.17 (a)). Si 'angle d’incidence est
supérieur a 20 °, la particule crée un cratere et des débris mais emporte moins de matiere

(voir fig. 1.17 (b)) [62].

e T2
T— T g
(a) (b)

F1G. 1.17: Mécanisme schématique d’enlévement de la matiére pour un métal (a) pour un angle inférieur & 20° (b) pour un

angle supérieur & 20°, d’apres [62].

Pour les élastomeres, 1’érosion sous incidence normale semble principalement due a la
fatigue, aux forces de friction causées par le bombardement répété de la surface par les
particules [15, 65, 69, 71, 72] et aux trous créés par les impacts lors de la phase d’incubation
[73, 74], cependant le mécanisme d’érosion n’est pas encore parfaitement connu. Une
étude comparative concernant 1’érosion des élastomeres a montré que la maniere dont
I’élastomere se détériore au cours de I’érosion dépend de I’élastomere, détermine les flancs
de celui-ci et influence la résistance du masque [75]. Aussi, le choix de I’élastomere est-il

primordial.

Erosion d’un matériau fragile

Le mécanisme d’érosion des céramiques et des verres a aussi été abondamment étudié,
et il ressort, que selon la forme de la particule (ronde ou anguleuse), les dégats générés
par un impact sont différents. Dans le cas des particules anguleuses, les plus fréquemment
utilisées (car plus efficaces du point de vue érosif [75]), les dommages produits par un
impact lorsque la particule est suffisamment énergétique sont illustrés par la fig.1.18 : (a)
la particule en frappant le substrat crée sous 'impact une zone de déformation irréversible

(i), puis tant que la particule exerce un effet sur le substrat, il se crée sous cette zone
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déformée, une fissure médiane (b, ii) qui se propage en profondeur (c), puis (d) des que la
particule se retire, la fissure médiane se referme sous la surface mais des fissures radiales
(e, iii) s’ouvrent sous 'impact, et s’étendent longitudinalement jusqu’a atteindre la surface
de I’échantillon (f, iv) [76]. Ce type d’impact, généré par des particules anguleuses [77], est
appelé "impact de type Vickers”, car les fissures qui en résultent sont proches de celles qui
se créent lorsqu’une pointe de charge et de géométrie définies est apposée sur un substrat
pour en mesurer la dureté [12]. Chaque type de fissure a un role spécifique dans 1’érosion :
les fissures radiales perpendiculaires a la surface endommagent le matériau en profondeur,
alors que les fissures latérales et médianes, paralleles a la surface de celui-ci, enlevent de
la matiere lorsqu’elles rencontrent la surface et assurent ainsi la propagation de 1’érosion
[78].

(a) L (d) l
: T
(b) J{ (e)

F1G. 1.18: Mécanisme de formation d’un impact et enlévement de matiére avec création successive de (i) : zone plastiquement

déformée, (ii) : fissure médiane, (iii) : fissure latérale, (iv) : fissure radiale (d’apres [76]).

L’observation de I’évolution d'un trou, obtenu sous incidence normale au cours du
temps (voir fig.1.19) montre que la forme de celui-ci évolue : tout d’abord, le trou peut
étre assimilé a un cone. Puis, il devient de plus en plus profond en acquérant une forme
caractéristique en "tétine”. Cette évolution a été modélisée avec succes en utilisant un
modele analytique simplifié qui correspond assez bien aux observations expérimentales
(voir fig. 1.20). II a été montré qu’a partir d’'un certain facteur d’aspect, la forme du
trou est constante et que cette forme, en premiere approximation, ne dépend pas des

conditions de gravure [75]. Pour reconstituer cette forme du trou, il a fallu tenir compte,
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dans la simulation de 'effet direct des particules mais aussi de l'effet des particules dites
secondaires, c’est-a-dire qui ont rebondi une fois sur les parois de la cavité. Ces particules

secondaires ont en général des énergies plus faibles mais contribuent a fagonner le trou

75, 79).

F1G. 1.19: Evolution au cours du temps du profil d’un trou d’environ 1 mm de large, gravé avec des particules d’alumine de

diametre 23 pm ayant une vitesse de 200 m/s [75]

largeur (mm)
a a.z 0.4 0& (R 1

profondeur (mm)

A4

F1G. 1.20: Modélisation de I’évolution d’un trou en fonction du temps d’aprés [75]. La comparaison avec la figure 1.19 montre

une bonne adéquation entre ’expérience et la modélisation.

1.3.2 Caractéristiques des particules

Les particules constituent le deuxieme élément de l'interaction particules-substrat et
selon leur nature, leur forme et leur énergie, elles déterminent le mécanisme d’érosion d’un

matériau fragile [62, 63, 64]. Nous allons détailler ici les principales caractéristiques de ces

particules.
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Nature, forme et dimension

Les particules doivent étre plus dures que le substrat [80], chimiquement inerte afin de
ne pas produire de réactions chimiques avec le substrat et les matériaux de la sableuse.
La littérature rapporte que les particules les plus utilisées sont des particules d’alumine,

de silice et de carbure de silicium, car elles sont plus dures que le verre [63, 75, 81, 82, 84].

La forme des particules et leur dimension sont deux parametres qui peuvent se définir
de nombreuses maniéeres, et pour étre établies de maniere quantitative, nécessitent 1'util-
isation de méthodes a base de diffraction par laser ou a base d’analyses d’images prises
par un microscope électronique a balayage (MEB) [85, 86]. Toutefois, pour la gravure par
sablage, une approche qualitative de la forme des particules suffit : on considere qu’elles
sont soit sphériques, soit anguleuses [68]. La figure 1.21, qui présente des photos prises au
MEB de différentes particules montre respectivement des particules sphériques comme des
billes de verre (a), des particules anguleuses d’alumine (b) et de carbure de tungsténe (c)
illustrant la diversité des formes possibles pour les particules. On remarque aussi, que des
particules anguleuses ont des formes tres variées : certaines sont plutot oblongues, d’autres
plus ”carrées” et d’autres enfin ”pointues” et on observe une certaine distribution dans les
dimensions des particules, puisque pour un type de particules d’'une dimension moyenne

donnée, certaines sont plus grandes que d’autres.

F1G. 1.21: Photos MEB de particules de différentes formes et natures (a) billes de verre (63-106 pm) (b) alumine anguleuse
(106-125 pm) (c) carbure de tungsténe anguleux (212 pm) [68].

Cette distribution en dimensions des particules, dont les dimensions extrémes sont
fournies par le fabricant, est due a leur mode de production : lors de leur production, les
particules sont calibrées a 1’aide d’une série de tamis, dont le diametre des trous définit la
distribution en taille des particules. Par exemple, pour des particules anguleuses d’alumine
(référence EKF 320), les dimensions des particules sont comprises entre 16,5 pm et 49 pm,
et leur dimension moyenne D (qui prend en compte leur distribution dimensionnelle de

type gaussienne) est de 29 pm. Comme la distribution en dimensions des particules est de
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type gaussienne centrée sur la valeur moyenne, on considere que 1’essentiel des particules a
une dimension proche de D, aussi désigne-t-on les particules par leur dimension moyenne.
Les particules utilisées ne le sont qu’une fois, car apres utilisation elles peuvent étre cassées

ce qui altere la distribution des tailles et donc modifie les conditions de gravure [87].

L’étude du taux d’érosion du verre en fonction de la forme des particules a montré qu’a
énergie égale, des particules anguleuses ont un taux d’érosion plus élevé que des particules
sphériques [63, 88], ce qui montre que des particules anguleuses sont plus efficaces pour
éroder le verre que des particules sphériques et amene 1'idée que I'impact sur le substrat
est différent selon la forme de la particule. En effet, il a été montré que des particules
sphériques créent des impacts générant des fissures de type hertzienne [76] alors que
les particules anguleuses génerent des impacts de type Vickers, décrits précédemment
(76, 12, 89].

Energie

L’énergie des particules est un autre élément important, car I’étude du taux d’érosion
du verre en fonction de 'angle d’incidence du jet pour des particules de méme nature et
de méme forme, mais d’énergies différentes, montre que le taux d’érosion est maximal a
90 ° pour les particules les plus énergétiques [63, 88, 79], alors qu'il est maximal a 30 °
pour les moins énergétiques [63]. Ce changement de comportement du taux d’érosion, en
fonction de I'énergie des particules, témoigne d’'un changement dans le mode d’érosion
(63, 68]. En effet, lorsque le maximum est atteint pour un angle d’incidence de 30 °, on
peut rapprocher ce mode érosif de celui des matériaux ductiles, pour lequel I’érosion est
due aux déformations élastiques et plastiques subies par le matériau, que ce soit avec des
particules anguleuses ou sphériques [63, 68]. Alors que, lorsque le maximum est atteint a
90 °, le mode érosif dit mode ”fragile” est caractéristique des matériaux fragiles, a savoir
que l'érosion est due aux fissures provoquées par les impacts des particules [76, 63]. De ce
changement brutal de comportement, on peut en déduire qu’il existe une énergie minimale
nécessaire pour que ’érosion en "mode fragile” ait lieu. Dans le cas de ’érosion du verre
silico-vitro calcique, cette énergie minimale a été déterminée et vaut 25 nJ [79], ce qui
implique que l'’ensemble des particules doit posséder une énergie égale ou supérieure a
cette énergie seuil, car certaines particules peuvent perdre de I’énergie par collisions au
sein du jet avant d’atteindre le substrat [90, 91, 92].

L’énergie des particules est essentiellement cinétique et provient de la vitesse qu’elles
acquierent grace a ’air comprimé qui les expulse de la buse. La vitesse des particules

(et donc leur énergie) est ainsi étroitement liée & la pression appliquée, comme le montre
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les mesures de vitesse effectuées a de nombreuses reprises [75, 84, 79]. La vitesse des
particules augmente avec la pression appliquée [75] mais est également influencée par la
distance buse-substrat, qui la fait décroitre [84]. A partir de ces mesures de vitesses, on
vérifie la relation 1.1, établie dans la littérature [93], entre la vitesse des particules V,
la pression appliquée P et la distance buse-substrat d exprimées en unités SI. En effet,
le tracé de la vitesse des particules en fonction de \/W pour plusieurs distances
buse-substrat, laisse apparaitre des courbes paralleles, qui sont des droites croissantes en
fonction de I’abscisse (voir fig. 1.22), ce qui signifie que le coefficient directeur de la droite
est le méme pour les différentes distances et ainsi on vérifie la proportionnalité entre la

vitesse des particules et la pression.
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FIc. 1.22: Evolution de la vitese des particules en fonction de (P/d%57)1/2 d’apreés les mesures de [84].

1.3.3 Introduction d’un masque

La différence notable d’évolution du taux d’érosion en fonction de ’angle d’incidence
entre les matériaux ductiles et fragiles est exploitée dans la microstructuration du verre. En
effet, pour graver le plus efficacement possible le verre, la buse est placée orthogonalement
au verre, position qui correspond, au taux maximal d’érosion maximal du verre et au

taux d’érosion minimal d’un matériau ductile. Il est a noter, que selon I’angle d’incidence
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choisi les roles de substrat et de masque peuvent étre inversés comme par exemple a
20°. La lecture de la littérature montre que deux types de matériaux sont utilisés pour

microstructurer le verre : les métaux [75, 79| et les élastomeres [65, 69, 70, 94].

Masque métallique

Le masque métallique est souvent utilisé pour réaliser des structures dans le verre
en raison de sa bonne résistance a 1’érosion et de son faible taux d’érosion en incidence
normale (comme nous 'avons déja évoqué) [75, 79]. La figure 1.23, qui présente des trous
et des canaux réalisés avec des particules de 30 pum et un masque métallique de contact,
montre que ce type de masque offre une bonne protection au verre, car la surface du verre
protégé est intact. La plupart du temps, les masques métalliques utilisés sont épais (de
l'ordre de 0,5 mm), et se posent ou se collent directement sur le substrat, et permettent
I’obtention courante de structures avec une résolution de I’ordre de la centaine de microns.
Toutefois, un masque métallique fin (épaisseur de 35 pm) déposé par électrodéposition
dans des zones définies préalablement par photolithographie, a été réalisé [79]. Il utilise a
la fois les propriétés photosensibles d’un polymere (pour la structuration du masque) et
la résistance du métal pour le microsablage. Ce masque performant permet d’améliorer
la résolution du microsablage (résolution de l'ordre de 15 pm) étant toutefois complexe

a réaliser et a retirer, un autre type de matériau est utilisé, il s’agit des élastomeres.
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F1G. 1.23: Exemples de (a) trous de 90 pm de diametre et de (b) canaux de 100 pm de large [84] réalisés par microsablage

avec un masque métallique et des particules d’alumine de 30 pum de diametre.

Masque en élastomere

Les élastomeres, dont le taux d’érosion est minimal pour un angle d’incidence du jet

sur le substrat de 90 ° [69] (comme pour les métaux) sont aussi utilisés comme masque. Des
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élastomeres photosensibles ont été développés, afin de pouvoir étre facilement structuré
par photolithographie comme par exemple, 1’élastomere connu sous le nom d’Ordyl [65].
Un tel masque a permis de réaliser, avec des particules d’alumine de 25 pm de diametre,
des canaux de 83 pm de large et profonds de 15 pm (soit un facteur d’aspect de 0,18)
avec un état de surface du substrat protégé intact (voir fig. 1.24 (a)) [94]. Cependant,
comme le masque en élastomere se dégrade au cours de la gravure [75], des études visant a
améliorer la résistance des élastomeres ont été menées, comme par exemple I'incorporation
de nanoparticules d’or & un polymere polyuréthane [95] ou I'optimisation de la hauteur du
masque [95]. La figure 1.24 (b), présentant une coupe transversale d'un canal de 125 um
de large et profond de 250 um (soit un facteur d’aspect de 2) réalisé avec un masque en
polyuréthane, illustre le fait qu'un élastomere peut devenir un masque performant [70, 95].
D’autre part, I'utilisation de masque en élastomere permet de controler la dimension des
structures et donc de limiter la sous-gravure, car des canaux présentant un élargissement

de 3 pum par rapport au masque de largeur 80 pm ont, par exemple, été réalisés [94].

Muask ’
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F1G. 1.24: (a) Profils de canaux de 83 um de large réalisés avec des particules d’alumine de 25 pm de diametre et un
masque en élastomeére présentant une ouverture large de 80 pm [94], (b) coupe d’un canal de 125 pum de large réalisé avec
des particules de carbure de silicium de 20 pm de diameétre et avec un masque polyuréthane possédant des particules d’or

incorporées, et une ouverture large de 110 pm [95].

Le contréle des conditions de gravure (par exemple le controle de la température du
masque durant la gravure [95]) participe aussi au controle des dimensions de la structure
[95].

1.3.4 Exemples de réalisations

Le microsablage sert a la réalisation de multiples structures dans le verre comme par

exemple des canaux pour les systemes fluidiques [6, 84], des pompes, des trous ou des
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accélérometres [84] car le microsablage permet de réaliser des poutres suspendues. En
effet, bien que 'angle d’incidence préférentiel pour graver le verre est de 90°, 'utilisation
d’un angle d’incidence plus faible, comme par exemple 50° ou 60 °, permet de modifier
le profil de la structure gravée, comme le montre la figure 1.25 [81, 82|, et ainsi d’obtenir

des poutres suspendues (voir fig. 1.26) [96], qui peuvent étre utilisées dans des capteurs.

faisceau incident faisceau incident
normal ohlique

F1G. 1.25: Influence de l’angle d’incidence sur le profil : (a) profil typique en incidence normale, (b) profil modifié par

Putilisation d’un faisceau d’incidence oblique [83, 81].

Cet effet a été modélisé de facon fructueuse en introduisant, comme précédemment,
le role des particules secondaires [81, 82, 83]. L’utilisation d’un angle d’incidence oblique,
permet de créer des structures suspendues sans avoir a utiliser une couche sacrificielle,
comme dans les procédés de la technologie silicium [5], ce qui est un avantage technologique

important.

Wi |
130 E. Be

F1c. 1.26: Photo MEB d’une poutre suspendue obtenue par microsablage avec un angle d’incidence de 60 ° [81, 82].
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1.4 Conclusion et but de la theése

Comme les techniques ”traditionnelles” de microstructuration des verres d’oxyde, la
technique de microstructuration par sablage est rapide, flexible. Contrairement a ces tech-
niques, la dimension de la structure n’est pas limitée par un outil coupant ou la dimension
du jet de particules mais par la dimension des particules et du masque. Cette technique of-
fre avantage donc d’étre également peu cotiteuse et simple a utiliser. La structuration des
verres d’oxydes, par la technique de microstructuration est beaucoup plus rapide et moins
nocive pour ’environnement que celle effectuée avec les techniques "non traditionnelles”.
Le point commun de microsablage avec ces techniques "non traditionnelles”, est 1'utili-
sation d’un masque pour structurer le verre. L’érosion des différents types de matériaux
est bien connu, comme nous ’avons montré dans I’état de ’art, et il en résulte que deux
types de matériaux sont utilisés comme masque pour structurer le verre : les métaux et
les élastomeres. Le masque est un élément important car sa résolution détermine, avec
la dimension des particules, la résolution du procédé. Il a été montré que la nature, la
forme, et ’énergie des particules influencent ’érosion, et que leur vitesse, qui détermine
en grande partie leur énergie cinétique, dépend de la pression appliquée. La gravure du
verre en fonction du temps a également été étudié, de nombreuses fois, ce qui a conduit a
la modélisation de I’évolution d’une structure simple gravée au cours du temps. L’étude
du taux d’érosion du verre a mis en évidence deux modes d’érosion possibles pour le verre
selon I’énergie des particules. Si les particules ont une énergie supérieure a une énergie
seuil, alors 1’érosion est due aux impacts de particules, il s’agit du mode d’érosion” fragile”.
Si les particules ont une énergie inférieure, alors le mode d’érosion est le mode ”ductile”,
qui est beaucoup moins efficace. Dans le cas du verre, la littérature nous apprend que

cette énergie minimale est de 25 nJ.

Il ressort donc que les atouts de la technique de microstructuration par microsablage
sont la flexibilité, la rapidité, la simplicité de mise en oeuvre et un cott peu élevé. Il ap-
parait aussi que I’évolution de la gravure en fonction du temps et 1’érosion des différents
types de matériaux sont connues. Les facteurs limitant la résolution des structures sont
la résolution du masque et la dimension des particules. Il est possible, ainsi de réaliser
rapidement des structures avec un facteur d’aspect de I'ordre de 1-2. Toutefois, le micros-
ablage génere des surfaces rugueuses et actuellement la résolution la plus courante est de

l'ordre de la centaine de microns.

Comme le but de notre étude est d’améliorer et d’étudier la résolution de la technique
de microsablage, nous allons agir aussi bien sur la dimension des particules que sur la

résolution du masque. Comme d’apres la littérature, la meilleure résolution pour des
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structures gravées est de ’ordre de 15-20 pm, notre but est donc d’obtenir une résolution
équivalente. Pour ce faire, nous allons essayer de trouver un procédé de masquage qui est
a la fois simple a utiliser, peu cotteux, suffisamment résistant et dont la résolution est

meilleure que les procédés actuels les plus utilisés.

Nous allons donc apres avoir décrit notre montage expérimental et défini tous les
parametres de sablage, caractériser I’érosion du verre sans masque (chapitre 2). Puis
apres avoir étudié différentes possibilité de masquage, nous allons proposer un nouveau
procédé de masquage (chapitre 3). Ensuite nous caractériserons, le nouveau masque puis
les structures obtenues. Nous nous intéresserons principalement a ’effet dimensionnel des
structures sur la gravure et déterminerons la résolution et limites du procédé (chapitre

4). Enfin nous concluerons puis nous proposerons quelques perspectives a ce travail.
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Chapitre 2

Dispositif expérimental et

caractérisation du sablage

Nous allons, dans ce chapitre, présenter le montage expérimental et définir les différents
parametres expérimentaux. Comme ces parametres sont nombreux, nous allons donc fixer
certains de ces parametres pour obtenir des conditions de gravure plus reproductibles.
Nous allons notamment fixer la distance buse-substrat ou I’angle d’incidence, et choisir
les particules et le mode de travail. Une fois les conditions expérimentales définies, nous
allons étudier et caractériser 'interaction particules substrat en fonction des différents
parametres expérimentaux, comme par exemple la pression appliquée ou le temps de

gravure.

2.1 Description du montage expérimental

Le montage expérimental, permettant la mise en oeuvre du microsablage comporte
une machine de sablage appelée ”sableuse” (voir fig. 2.1 A), une balance de précision (voir
fig. 2.1 B), une chambre de sablage (voir fig 2.1 C), un systéme de moteurs permettant le
balayage de la surface de ’échantillon par la buse (voir fig. 2.1D) et un tuyau d’évacuation

(voir fig. 2.1 E), relié & un aspirateur industriel.
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F1G. 2.1: Montage expérimental utilisé : A sableuse Comco, B balance Mettler, C chambre de sablage, D moteurs reliés a la

buse, E tuyau de ’aspirateur.

2.1.1 La ”sableuse”

La sableuse peut se décomposer en deux parties : une partie hors de la chambre de
sablage qui est la machine en elle-méme et une partie, située dans la chambre de sablage,
qui est la buse et envoie le sable sous pression. La machine, permettant de créer le jet
de sable, est un appareil a jet d’air-particules (Air Jet Machining) de type Microblaster
MB1002 de la marque Comco (voir fig. 2.1 A), qui fonctionne avec des pressions comprises
entre 60 kPa et 600 kPa (augmentation possible par pas de 40 kPa). Cette pression
est délivrée par un systeme d’air comprimé externe relié a la sableuse, pouvant délivrer
jusqu’a 700 kPa de pression. La sableuse comprend un manometre pour réguler la pression
appliquée, deux réservoirs indépendants d’une capacité de 300 g de sable, ce qui permet
de travailler avec des particules différentes sans contamination, un systéme permettant
de régler la quantité de sable sortant du réservoir, que 'on maintient fixe dans notre cas,
et plusieurs interrupteurs permettant de choisir le réservoir, de mettre la sableuse sous
tension et de démarrer et d’arréter le sablage. Lorsqu’on met la sableuse sous tension et
pression, ’air comprimé, dont la pression est réglée avec le manometre, est envoyé dans
le réservoir ce qui assure 1’étanchéité de celui-ci. Grace a un cycle de pressurisations-
dépressurisations du réservoir (60 fois par minute environ) [1, 2], le sable sort du réservoir

par un orifice suffisamment large pour assurer un écoulement régulier du sable (ici le
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diametre est de 1 mm), et est mélangé a l'air comprimé [1, 2]. L’ensemble particules-
air sous pression arrive ensuite, par des tuyaux souples, jusqu’a la chambre de sablage,
dans laquelle il est éjecté par une buse. Cette buse cylindrique, réalisée en carbure de
tungstene possede un diametre de 1 mm et permet d’éjecter les particules sous forme d’un
jet divergent. La sableuse est, par ailleurs, posée sur une balance de précision, Mettler
Toledo SB3 2001, permettant de connaitre a tout moment la masse de celle-ci (voir fig.
2.1 B). L’intérét de cette pesée en temps réel, est de mesurer la quantité de sable utilisée
lors du microsablage : le suivi informatique de la décroissance de la masse de la sableuse,
due a la sortie du sable du réservoir, permet de déduire la quantité de sable qui a servi

au microsablage.

2.1.2 La ”chambre de sablage”

La ”chambre de sablage” en plexiglas, matériau facile a travailler et résistant au
sablage, a été congue afin de limiter la contamination par le sable (voir fig. 2.1 C) lors
de la gravure. Elle est ellee-méme dans une autre enceinte afin de protéger I'utilisateur
de I'inhalation des poussieres en cas de fuite de sable importante. A l'intérieur de cette
chambre de sablage, se trouvent deux supports métalliques : la ”table de sablage” fixée sur
le fond de la chambre et le support de la buse, fixé sur le couvercle mobile de la chambre.
La "table de sablage” comprend quatre pieds fixes et un plateau coulissant sur des rails
afin de positionner facilement I’échantillon. Le support de la buse, comprend un arc de
cercle, qui possede des fixations pour la buse régulierement espacées de 15 °© ce qui permet
de modifier I’angle d’incidence de 90 a 40 °. Cet arc, fixé sur une tige métallique, peut

coulisser afin d’ajuster la distance la buse-substrat, qui varie de 5 mm a 40 mm.

Le support en arc de cercle, supportant la buse, est relié a deux moteurs linéaires
indépendants par l'intermédiaire d’une tige métallique (voir fig. 2.1 D), ce qui permet
a la buse de se déplacer. Ces deux moteurs, dont la vitesse est ajustée par la tension
appliquée a leurs bornes respectives a 1’aide d’une source de tension, permettent par un
systeme de translation mécanique, de déplacer la buse simultanément selon deux directions
perpendiculaires dans le plan, assurant ainsi le balayage en ”zig-zag” (voir fig. 2.2) d’une
surface rectangulaire. Comme l’aller et le retour de chaque moteur est assuré par des
cales mécaniques placées sur chaque axe, la surface balayée est délimitée par la distance
intercales de chaque axe. Dans notre systeme, la surface rectangulaire (Surfy,;) maximale
que l'on peut balayer est de 36 cm?, soit 76 mm sur I'axe X et 48 mm sur I'axe Y. Ces
deux moteurs entrainant la buse, nous permettent de travailler en mode soit statique, soit

dynamique soit semi-dynamique. Lorsque la buse est maintenue immobile au-dessus du
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substrat, il s’agit du mode statique, lorsqu’elle se déplace selon un axe, du mode semi-
dynamique et lorsque la buse balaie la surface délimitée par les cales, il s’agit du mode

dynamique.

Surface totale Distance

balayée \ ! intercales
= % _— =

st amEm A T

Echantillon

Balayage du jet N >
de particules > AN, NS g

F1G. 2.2: Tllustration schématique de la ”table de balayage” : le jet de particules balaie une vaste surface de la table (zone

hachurée) au centre de laquelle se situe 1’échantillon (zone aux hachures superposées).

2.1.3 Préparation, sablage et étude de 1’échantillon

L’échantillon se présente dans notre cas, sous deux formes : il s’agit soit d’une plaque
de matériau non structuré pour caractériser la gavure (verre, PDMS,...) soit d’un sub-
strat (verre) recouvert d’un masque lui-méme structuré. Compte tenu de la géométrie du
plateau, il est possible de placer plusieurs échantillons (suffisamment petits) les uns en

dessous des autres afin de travailler sur une série.

L’échantillon est placé et fixé sur le plateau coulissant de la table de sablage, qui
peut étre retiré et remis facilement dans la chambre de sablage, la distance buse-substrat
ainsi que l'angle de la buse (qui le plus souvent de 90 °) sont vérifiés et ajustés, puis la
chambre est fermée et grace a I’aspiration, qui regne dans la chambre, il se crée une légere
dépression assurant la fermeture ”étanche” et efficace de la chambre. Les parametres de
sablage une fois fixés (particules, pression appliquée, ...), le sablage est enclenché et la
masse de la sableuse est suivie durant toute I'expérience. Comme lors du sablage, de
nombreux parametres interviennent sur 1’érosion, il est nécessaire d’en fixer certains en
effectuant des choix, que nous discuterons par la suite (choix des particules, du substrat
par exemple) pour pouvoir, ensuite, étudier ’érosion en fonction d’autres parametres tels

que la pression appliquée ou le temps de gravure.
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Une fois que I’échantillon, ou les échantillons, sont gravés, le plateau est retiré de la
chambre de sablage et les échantillons, apres nettoyage peuvent étre examinés. Lorsque
I’échantillon est une plaque non structurée, son étude servira a caractériser la gravure
aussi s'intéressera-t-on essentiellement au taux d’érosion. Lorsque 1’échantillon comporte

des structures, alors les structures seront observées afin de connaitre leurs caractéristiques.

Détermination du taux d’érosion

Pour pouvoir déterminer le taux d’érosion E,, défini comme la masse de substrat en-
levée (m,) divisée par la masse de sable réellement utilisée pour I’érosion de 1’échantillon
(Mg utie ) (voir éq. 2.1), il faut pouvoir mesurer ces deux quantités de maniere repro-

ductible et avec suffisamment de précision.

My

B = (2.1)

Msab,utile

La masse de substrat (m,) perdue durant le sablage est déterminée par la pesée de
I’échantillon, avec une balance de précision AB104 (Mettler Toledo) permettant de détecter
une variation de masse du milligramme, avant gravure (mg) et aprés une gravure d’une
durée t (my)(voir éq. 2.2).

My = My — My (2.2)

La quantité de sable réellement utilisée pour 1’érosion de I’échantillon (M, utie ) €St
déduite de la quantité de sable totale utilisée lors de I'expérience. En effet, selon le mode
d’utilisation de la machine (mode statique ou en balayage) la masse de sable réellement
utilisée pour I’érosion peut étre différente de la masse totale. C’est le cas notamment,
lorsque la surface de I’échantillon balayé est plus petite que la surface totale balayée (voir

fig. 2.2). La masse totale de sable peut étre mesurée de deux manieres différentes :

Soit par lecture directe sur la balance de ’ensemble sableuse-sable avant et apres
I’expérience, en attribuant la variation a la perte de sable. Mais du fait des nombreuses

perturbations lors du démarrage ou de ’arrét du sablage, cette mesure est assez imprécise.

Soit par exploitation de la courbe montrant la diminution linéaire de la masse en
fonction du temps (voir fig. 2.3). En effet, la balance étant reliée & un ordinateur, la masse
de ’ensemble sableuse-sable mesurée a chaque instant est enregistrée. En considérant que
la perte de masse correspond a la masse de sable totale utilisée, la détermination de
la pente de cette droite correspond au débit de particules et est noté ¢ (il s’agit de la
masse de sable perdue par unité de temps). Cette mesure est plus fiable que la mesure

par lecture directe, cependant du fait des chocs des translateurs sur les cales mécaniques,
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la mesure de la masse de sable utilisée est perturbée. Aussi I’ensemble balance-sableuse
a été mis sur un tapis de mousse absorbeur de vibrations et la distance-intercales selon
I’axe X a été maintenue constante et maximale pour que la durée de la perturbation
liée au choc soit faible devant le temps de sablage. On peut ainsi, apres avoir enlevé
les points correspondant aux ”perturbations” (démarrage ou arrét du sablage, chocs des
translateurs) et linéarisé la courbe (voir fig. 2.3), en déduire le coefficient directeur qui
correspond au débit de sable v, qui dans notre exemple vaut 167 mg/s (voir fig.2.3). La
masse de sable totale utilisée lors de 'expérience est alors égale au produit du débit par

le temps de gravure.
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Fic. 2.3: Mesure de la masse de sable en fonction du temps puis détermination du débit de sable v par linéarisation de la

courbe.

Dans le cas du balayage en mode dynamique, la masse de sable réellement utilisée pour
éroder ’échantillon , myup utire, s’évalue selon ’équation 2.3, en connaissant la surface de
I’échantillon gravée (Surf,;.) et en supposant que le sable se répartit de fagon homogene

sur toute la surface.
Wk ok ty k Sur fuie

m ile = 2.3
sab,utile SUTftot ( )
On peut ainsi utiliser cette mesure pour calculer le taux d’érosion (voir éq. 2.4).
my, x Sur
ET. v ftot (24)

sk by x SUr fusie
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Etude des structures

Les échantillons possedant des structures, sont observés au microscope optique, puis
au microscope électronique a balayage (MEB), avec le masque encore présent et ensuite
sans masque. Les échantillons sont ensuite coupés afin de pouvoir observer le profil des
structures soit directement au MEB, soit apres polissage, au microscope optique. Le profil
des structures les plus importantes (de 'ordre de 200 pm) peut étre déterminé a ’aide

d’un interférometre optique, qui utilise un laser pour déterminer le profil (GFM) [3].

2.2 Les particules

Les particules sont une composante importante du microsablage au méme titre que
le substrat, car l'interaction entre ces deux éléments détermine 1’érosion. Il est donc
nécessaire, d’étudier I'influence des particules sur I’érosion afin de pouvoir les choisir
de telle sorte que I’érosion (étudiée par I'intermédiaire du taux d’érosion) soit maximale.

D’autre part, le jet de particules a été étudié, afin de caractériser le flux de particules.

2.2.1 Choix des particules

Comme nous ’avons évoqué dans le chapitre précédent, les particules, de part leurs
caractéristiques, ont un role important dans l'interaction particules substrat [4, 5, 6]. Nous
avons choisi d’utiliser des particules d’alumine, matériau plus dur que le verre et souvent
utilisé en microsablage d’apres la littérature [7, 8, 9]. Nous avons également privilégié les
particules anguleuses, car des études ont montré leur grande efficacité sur 1’érosion, ainsi

qu'un angle d’incidence du jet de particules par rapport au substrat de 90 °.

Par ailleurs, nous souhaitons diminuer la dimension des structures réalisées, ce qui
implique une diminution de la dimension des particules. Mais, comme la littérature nous
apprend, que ’érosion n’a lieu en mode fragile que, lorsque les particules ont une énergie
supérieure a une énergie seuil, nous devons évaluer I’énergie des particules en fonction de
leur dimension et de leur vitesse. Pour évaluer I'impact de la dimension des particules
et conserver au microsablage sa mise en oeuvre facile et peu couteuse, nous décidons de
travailler avec des particules d’alumine de deux dimensions différentes. Nous allons donc,
d’abord déterminer les dimensions minimales des particules en fonction de leur vitesse,

puis nous allons ensuite vérifier notre choix.
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Détermination de la dimension minimale des particules

Pour choisir des particules ayant une énergie au moins égale a ’énergie minimale,

on calcule la dimension minimale D,,;, nécessaire, en approximant les particules a des

particules sphériques et en supposant que le diametre minimal @,,;, est égal a la dimension

minimale, D,,;,=%min. Le diametre minimal est calculé en considérant que le volume

d’une particule ¥ est égal a celui d’'une spheére (voir éq.2.5) et que ’énergie cinétique

d’une particule E. est égale a 1’énergie minimale E,,;, (voir éq. 2.6) ce qui aboutit a

I’éq.2.7 en unités S. L.

4 (2\?
Vo= -m|—=
3 2
Ec = Emin
[ - 3 ]-2Emin
min — V2p7r

(2.7)

Sachant que E,;, vaut 25 nJ [9] et que 1'écoulement d’air sortant de la buse est

subsonique [10], on calcule le diametre minimal @,,;, pour des particules de différentes

natures et animées de différentes vitesses (la vitesse maximale est celle du son soit 346

m/s) puis on reporte les résultats sur la figure 2.4.
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F1G. 2.4: Evolution du diameétre minimal, nécessaire aux particules pour étre suffisamment énergétiques, en fonction de la

vitesse moyenne des particules, calculé pour des particules de diverses natures.



50 2. Dispositif expérimental et caractérisation du sablage

Il apparait que pour un type de particule, le diametre minimal diminue tres fortement
avec la vitesse des particules avant de se stabiliser a partir d'une certaine vitesse. Quelle
que soit la densité de la particule, le diametre minimal varie de la méme fagon, mais la
densité influence la valeur de @,,;, car, plus la densité est importante et plus @,,;, est
petit. Cependant, la différence entre les diametres minimaux de matériaux de densités
extrémes vaut 23 pm a 30 m/s et 2 pm a 346 m/s, ce qui montre que la densité influence
plus le diametre minimal pour des faibles vitesses. La faible différence de dimensions aux
vitesses plus élevées, peut s’expliquer par la stabilisation progressive de la vitesse a la

vitesse du son [11, 9].

Cette courbe permet également de connaitre, dans le cas d’une distribution de dimen-
sions de particules, les vitesses extrémes nécessaires a cette distribution. Par exemple,
pour des particules d’alumine ayant des dimensions variant de 10 a 30 um, les vitesses
minimales nécessaires, pour que 1’érosion ait lieu en mode fragile, sont respectivement de
150 m/s et de 40 m/s. Bien que cette courbe ait été obtenue en considérant des particules
sphériques, et que le volume d’une particule anguleuse ne corresponde pas a celui d’une
particule sphérique, on utilise ce résultat pour des particules anguleuses en assimilant le
diametre a la dimension la plus grande de la particule. On peut ainsi, estimer la dimension
moyenne d’'une distribution de particules pour que I’énergie de la majorité des particules
soit suffisante pour éroder le verre en mode fragile. Par exemple, pour une distribution de
particules variant de 20 a 50 pm avec une dimension moyenne de 35 pum, si la vitesse est
d’au moins 75 m/s, alors toutes les particules auront une vitesse suffisante pour éroder le

verre en mode fragile (voir fig.2.4).

En considérant les offres de particules présentes sur le marché, le danger que représente
pour la santé des particules trop petites (de dimension inférieure a la dizaine de mi-
crometres), la courbe de la fig.2.4, et les informations fournies par la littérature, nous
décidons d’utiliser, d’'une part des particules d’alumine de dimension 30 pm, avec lesquelles
des études ont déja été effectuées et d’autre part, des particules de 10 pm, afin d’aug-
menter la résolution du microsablage et de mieux connaitre I'impact de la dimension des

particules sur 1’érosion.

Les particules de 30 pm

Les particules d’alumine de dimension moyenne 30 pm (référence EKF 320 avec une
distribution de dimensions de 17 & 49 pm) ne nécessitent, pour les particules les plus
petites, qu'une vitesse de 90 m/s pour éroder le verre en mode fragile d’apres la fig. 2.4.

La mesure de la vitesse moyenne des particules, effectuée a de nombreuses reprises [8, 11],
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montre que pour une pression de 100 kPa et une distance buse-substrat de 85 mm celle-ci
est de 90 m/s (voir fig. 2.5), ce qui correspond & la vitesse minimale. Les particules d'une
dimension d’au moins 17 pum auront donc assez d’énergie pour éroder le verre. Cependant
comme le jet de particules est turbulent [10, 12], les particules peuvent perdre de I’énergie
par collisions [13, 14, 15, 16], si bien que toutes les particules ne seront pas efficaces. Il
est donc souhaitable d’avoir une vitesse moyenne des particules supérieure a cette vitesse
minimale, ce qui est obtenu soit en augmentant la pression appliquée, soit en diminuant
la distance buse-substrat (voir fig. 2.5). Par exemple, en se plagant a une distance buse-
substrat de 40 mm et en appliquant une pression de 200 kPa, la vitesse mesurée est de 170
m/s, ce qui est 1,6 fois supérieure a la vitesse minimale de 90 m/s. Dans ces conditions,

on s’assure que la majorité des particules possede ’énergie minimale suffisante (de 25 nJ

[9])-
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F1G. 2.5: Evolution de la vitesse des particules de dimension 30 um en fonction de la distance buse-substrat pour différentes

pressions d’apres [11].

Dans notre montage expérimental, la distance buse-substrat maximale étant de 40
mm, la distance buse-substrat de travail est donc plus petite, ce qui augmente la vitesse
des particules et assure que la majorité des particules possede 1’énergie minimale. Des
observations expérimentales de cavités profondes, réalisées en peu de temps, avec une

distance buse-substrat inférieure a 40 mm, confirment que 1’érosion a lieu en mode fragile.
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Particules de 10 um

Les particules d’alumine de dimension moyenne 10 pum (référence EKF 600, avec une
distribution de dimensions de 3 & 19 pum) nécessitent, d’apres la figure 2.4, une vitesse de
150 m/s pour éroder le verre selon le mode fragile alors que les plus petites particules de
la distribution, nécessitent une vitesse minimale de 350 m/s. La vitesse de particules de
dimension moyenne 9 pm a été mesurée pour une pression de 200 kPa, et vaut environ
180 m/s [9], ce qui est supérieur a la vitesse minimale de 150 m/s, aussi les particules
d’une taille supérieure a 9 pm posséderont suffisamment d’énergie pour éroder le verre

eflicacement.

Afin de vérifier qu’avec notre dispositif ces particules ont une énergie supérieure a
I’énergie seuil, nous avons étudié le taux d’érosion du verre, pour plusieurs pressions,
en fonction de ’angle d’incidence. Les résultats de la figure 2.6, montrent que le taux
d’érosion est croissant avec I’angle d’incidence, et atteint un maximum pour un angle de
90° pour les pressions respectives de 120 kPa, 200 kPa et 300 kPa. Cette allure, qui est
caractéristique de I’érosion en "mode fragile” des matériaux fragiles, est similaire a celle
de la figure de I'état de l'art, ce qui confirme, le fait que 1’érosion a lieu dans le mode

fragile pour cette gamme de pressions [4, 5, 8, 9].
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F1G. 2.6: Evolution du taux d’érosion du verre en fonction de I’angle d’incidence pour des particules de 10 pm (P=200 kPa,
D=10 pm, d=20 mm).



Role et choix des différents parametres... 53
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F1G. 2.7: Photos optiques d’impacts de particules de respectivement (a) 10 pm & 200 kPa, (b) 30 pm & 200 kPa et (c) 30
pm 3 280 kPa (d=20 mm).

L’observation d’impacts réalisés a 200 kPa avec respectivement des particules de 10 pm
et 30 pm (voir fig. 2.7) confirme que pour ces deux dimensions de particules, le mécanisme
de gravure est le méme car la forme de I'impact est la méme (la non symétrie de 'impact
peut étre attribuée au fait que la particule est arrivée sur le substrat avec un angle
d’incidence du fait de 1’éloignement de I'impact par rapport a 1’axe du jet). La figure 2.7
(c), présentant un impact réalisé avec une particule de 30 pm a 280 kPa, bien symétrique
par rapport a l’axe de la fissure radiale et identique aux impacts précédents (fig. 2.7 (a,b)),
confirme que pour ces deux pressions, le mécanisme de gravure est le méme. Cette forme
d’impact avec deux lobes, de part et d’autre d’un axe de symétrie correspondant au plan de
la fissure radiale, est caractéristique de ’enlevement de la matiere par les fissures latérales
et radiales dans le mode d’érosion fragile (voir chapitre 1, fig. 1.16). La figure 2.8 présente
des particules anguleuses de dimension moyenne 30 um (a) et 10 pm (b) avec lesquelles
nous choisissons de travailler et donne ainsi un apercu de la distribution en dimensions
et en formes de ces particules. Ces observations montrent que les particules de dimension
10 pm, ont une énergie supérieure a 1’énergie seuil pour des pressions supérieures a 120
kPa et que le mécanisme de gravure est le mode d’érosion fragile comme dans le cas des

particules de dimension 30 pm.

F1G. 2.8: Photographie optique de particules d’alumine (Al2O3) utilisées (a) de dimension moyenne 30 pm, (EKF 320) (b)
et de dimension moyenne 10 pm (EKF 600).
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2.2.2 Caractérisation du jet de particules
Etude du jet de particules

L’étude du jet de particules, réalisée par de nombreux auteurs montre que celui-ci
est complexe, en raison de sa composition en deux phases : le fluide et les particules.
L’écoulement du fluide est, selon la littérature turbulent, lorsqu’il sort de la buse et ce qui
fait que sa vitesse d’écoulement n’est alors plus homogene. Les particules, nombreuses et
de dimensions différentes, sont entrainées par le fluide qui leur confére leur vitesse. L’effet
observable d’un tel jet de particules sur le substrat, est une tache érodée circulaire, dont
le profil, mesuré au profilometre optique utilisant un laser (GFM), a une forme proche de

celle d'une gaussienne (voir fig.2.9).
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F1G. 2.9: Profil d’'un trou en statique effectué avec des particules de 10 pum, L est sa largeur au niveau du verre, h sa

profondeur et il est approximé par une gaussienne.

Ce profil peut étre bien approximé, par une fonction gaussienne ayant dans cet exem-
ple, un écart type de 0,6 mm, une surface totale de 0,59 mm? et un volume de révolution
gaussienne de 0,90 mm?. Ce profil représente la distribution de la profondeur selon un axe
(ici Paxe des X) pour un trou réalisé en statique, et traduit le fait que le jet érosif est plus
efficace au centre que sur les bords, mais il ne peut pas étre assimilé au profil du jet. En
effet, comme nous 'avons dit, en raison de la turbulence du jet [10, 12, 13] et de la distri-
bution de dimensions des particules, il se crée beaucoup d’effets perturbateurs au sein du

jet (collisions par exemple), ce qui rend I’étude et la modélisation du jet complexe. Cette
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forme de trou gravé, nous montre que la gravure en mode statique n’est pas homogene,
on en conclut que le choix du mode de travail est important dans I’étude de la gravure,

pour pouvoir comparer les résultats.

Etude du flux

Le flux est un élément important du sablage, puisqu’il détermine la quantité de sable
érosif utilisé mais c’est aussi un parametre critique : en effet, le flux varie d’une expérience
a l'autre, et parfois considérablement. Une observation plus attentive du phénomene, nous
fait prendre conscience que la quantité de sable initialement présente dans le réservoir ainsi
que le taux d’humidité du sable ont une influence sur le flux. Aussi, pour minimiser ces
variations, nous avons d’une part, installé un dessicateur d’air et d’autre part, nous avons
décidé de travailler avec un réservoir contenant avant chaque expérience, la méme quantité
de sable et de le remplir tres régulierement. Les mesures du flux de particules réalisées en
adoptant ces mesures (voir fig. 2.10), montrent que le flux subit des variations importantes
au cours d’une longue période (environ 1 an), puisqu’il varie de 0,12 g/s & 0,25 g/s, ce qui

représente une moyenne de 0,185 g/s.
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F1c. 2.10: Mesures de flux réalisées a différentes dates sur une période de 1 an.

Mais au cours d’une journée, le flux mesuré lors de chaque expérience est relativement

stable, puisque par exemple le 16/04/04 celui-ci a varié de 0,188 g/s a 0,207 g/s, et
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la moyenne se situe a 0,196 g/s. Cette stabilité se confirme sur un ou deux jours (le
14/04/04 le flux est du méme de grandeur, voir fig. 2.10). On en conclut, que ces mesures
sont efficaces pour maintenir une certaine stabilité au flux et que la réalisation de séries
d’expériences, réalisées en un court délai, permet d’obtenir des conditions de gravure
reproductibles et donc des échantillons comparables. Les variations de flux observées sont
inhérentes au procédé et peuvent étre attribuées a la forte sensibilité du sable a I’humidité
de I'air malgré le dessicateur, et, au fait que, le sable, lorsqu’il est mis sous pression, a
tendance a se compacter et a former des structures internes de type voutes qui modifient
la mesure de sa masse par la balance, aussi le sable est-il réhomogénéisé régulierement

par action mécanique (mélange).

Afin d’obtenir des conditions de gravure les plus reproductibles possibles et donc des
résultats comparables, nous décidons de travailler en mode dynamique, afin que chaque
partie de I’échantillon balayé recoivent la méme quantité de sable et soit balayé par la
partie central du jet, qui est la plus efficace. Nous discuterons par la suite des parametres
de balayage choisis, afin de garantir la plus grande homogénéité de sablage avec notre

montage.

Influence de la distance buse-substrat

Lorsque I'on grave un substrat de fagon statique, la zone érodée apparait circulaire,
avec une zone centrale, correspondant, a la zone la plus profondément gravée (voir fig.2.9)
[17]. Grace a la détermination du profil de chaque trou, on peut mesurer le diametre du
jet au niveau du verre (sur la fig. 2.9, elle est notée L), et tracer ensuite ’évolution de
ce diametre en fonction de la distance buse-substrat (voir fig. 2.11). Il apparait que, pour
les deux dimensions de particules testées, le diametre du trou augmente avec la distance
buse-substrat et égale le diametre de la buse pour une distance nulle. On remarque que
jusqu’a 5 mm, le diametre des trous générés par les deux dimensions de particules est
le méme puis qu’ensuite, la différence s’accentue car pour une distance de 10 mm, les
diametres sont de respectivement 4 et 5 mm pour des particules de respectivement 10
pm et 30 um, alors que pour une distance de 30 mm, le diametre vaut respectivement
7 et 10 mm. Comme les positions stables de la buse correspondent a des distances de 15
mm a 30 mm, on choisit donc une distance de 20 mm, ce qui correspond a un diametre
d’impact de respectivement 6 mm et de 8 mm pour des particules de 10 pym et 30 pm.
Ces mesures sont confirmées par la mesure de la largeur de canaux obtenus sans masque
en mode de balayage unidimensionnel (c’est -a-dire en déplacant la buse selon une seule

direction). Ce diametre d’impact est suffisant pour assurer, lors de l'utilisation en mode
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dynamique une gravure suffisamment homogene de la surface comme nous le verrons par

la suite.

Dimension particules (wn)
2k s 0 4
] [ 30

ob 1 1 1 L L 1 1 L L

1] 3 10 13 20 =} 30 33 L] [ ]

Diameétre du trou {mrm)

Distance buse-substrat (imm)

Fic. 2.11: Evolution du diameétre du jet au niveau du verre en fonction de la distance buse-substrat avec deux dimensions

de particules.

2.3 Le substrat

Le substrat choisi est le verre d’oxyde de type silico-vitro-calcique ou ”float glass” en
raison de ces nombreux atouts évoqués précédemment pour la microtechnique, cependant,
le verre que l'on utilise revét deux formes : il se présente soit sous forme de lamelles
de microscope rectangulaires d’épaisseur 1 mm (Menzel-Glaser), soit il se présente sous
forme de wafers de 10 cm de diametre et épais de 550 pm (Guinchard, Yverdon-les-
Bains, Suisse), forme qui nous permet de travailler dans des conditions proches de celles
correspondant a la réalisation des microsystemes. Comme ces deux substrats ont des
compositions chimiques et une densité légerement différentes (voir tableau 2.1), nous
avons étudié leur taux d’érosion pour nous assurer de leur similarité. Nous avons donc
gravé, dans les mémes conditions (voir fig. 2.12), des wafers de verre épais de 0,5 mm
et des lamelles de verre épaisses de 1 mm et I’étude de leur taux d’érosion respectif en
fonction de la pression appliquée, montre que pour les deux substrats, I’évolution du taux
d’érosion en fonction de la pression est similaire et que les valeurs sont tres proches. Les
différences observées peuvent étre attribuées plus a la fluctuation du flux de particules
(phénomene inhérent au procédé) qu’a la tres légere différence de composition. On en
déduit que ces deux verres, de compositions similaires, ont le méme taux d’érosion et se

comportent de la méme fagon face au sablage.
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Composition Wafer de ”verre a | Lamelles de micro-
vitre” scope

Si0. 70.8 % 72.2 %

NayO 13.9 % 14.3 %

CaO 8.4 % 6.4 %

MgO 4.4 % 4.3 %

Al,O4 1.5 % 1.2 %

K50 0.4 % 1.2 %

SO3 0.3 % 0.30 %

Fe;O3 0.08 % 0.03 %

densité (10° kg/m?) 2.49 + 0.01 247 £ 0.01

épaisseur (mm) 0.55 1

TAB. 2.1: Compositions et caractristiques des verres utiliss
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Fic. 2.12: Evolution du taux d’érosion en fonction de la pression appliquée d’une lamelle de microscope et d’un wafer de

verre.

2.4 Caractérisation de 1’érosion du verre

Apres avoir choisi les particules, le substrat, déterminé la distance buse-substrat et

décidé de travailler avec un jet de particules perpendiculaire au substrat, nous pouvons
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étudier 1’évolution de I’érosion en fonction des autres parametres comme la pression et
le temps de gravure. Cependant, il nous reste encore a déterminer quel mode de travail
nous allons adopter. Nous allons donc, discuter du choix du mode de travail, puis nous

étudierons le taux d’érosion en fonction de la pression appliquée et du temps de gravure.

2.4.1 Choix du mode de travail

Comme nous 'avons déja évoqué, notre montage expérimental nous permet de tra-

vailler en mode statique, semi-dynamique ou dynamique.

Le mode statique

Le mode statique consiste, a laisser la buse fixe au-dessus de la zone a sabler, mais
du fait des propriétés du jet de particules (forme, distributions de vitesses et de dimen-
sions,...) le trou produit peut s’approximer par une gaussienne comme nous l’avons vu
précédemment [8]. L'efficacité du jet est donc plus importante au centre et la profondeur
gravée y est aussi plus importante. Il en résulte qu’en statique, le centrage de la buse par
rapport au motif est tres important car, lorsque le substrat est masqué, le masque peut
étre fortement érodé et dégradé et la structure endommagée, en cas de mauvais centrage,
ce qui rend 'utilisation en statique assez délicate. L’existence de cette zone centrale plus
érosive du centre du jet cause une inhomogénéité de gravure qui s’accentue avec le temps
comme le montre la modélisation de I’évolution d’un trou en fonction du temps de gravure,
car la gravure est due a l'effet des particules primaires mais aussi a 'effet des particules
secondaires (issues des rebonds sur les parois), ce qui complexifie I’étude [8]. En plus de
ce phénomene, comme le flux de sable varie au cours du temps, il est alors tres difficile de
comparer le résultat de différentes gravures effectuées en statique. Pour s’affranchir de la
zone centrale plus érosive, du centrage du jet et limiter 'effet des fluctuations du débit sur
la gravure, nous décidons de travailler en mode dynamique, car en balayant une grande
surface, le jet érode d’une maniere plus uniforme la surface du substrat et la quantité de

sable utilisée est la méme sur toute la surface.

Les modes semi-dynamique et dynamique

Influence de la vitesse de balayage En mode semi-dynamique ou dynamique, la buse
balaie selon le cas soit une ligne soit une surface. Nous avons mesuré le taux d’érosion

du verre dans ces deux modes en utilisant 4 couples de vitesses de balayage : la vitesse
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selon X valant soit 0,41 mm/s ce qui correspond a la vitesse minimale possible pour notre
moteur, soit 0,83 mm/s qui correspond a la vitesse précédant la vitesse minimale (il s’agit
de la tension alimentant le moteur juste au-dessus de la tension minimale nécessaire). La
vitesse selon Y valant soit 0 mm/s ce qui correspond au balayage d’une ligne, soit 16

mm/s qui est la vitesse maximale du moteur.
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F1G. 2.13: Evolution du taux d’érosion en fonction des couples de vitesses de balayage sélectionnés, pour différentes pressions.

La mesure du taux d’érosion en fonction de ces quatre couples de balayage, pour une
pression, montre que le taux d’érosion reste constant (voir fig. 2.13). Le taux d’érosion
est donc indépendant des vitesses de balayage utilisées. Comme le taux d’érosion reste
constant en fonction des 4 couples de vitesses de balayage pour les 3 pressions différentes
testées, cela montre que ce phénomene n’est pas lié a la pression. Le taux d’érosion,
en mode dynamique ne dépend pas des vitesses de balayage, quelle que soit la pression
appliquée, c’est une caractéristique du procédé. Aussi, des échantillons gravés a la méme
pression et pendant la méme durée en mode dynamique sont comparables mémes si les

vitesses de balayage sont différentes.

Homogénéité de gravure Cependant, une observation de la surface de 1’échantillon,
nous montre que la surface gravée avec le couple (0,41-16 mm/s) est plus homogene, il
s’agit du couple de vitesses extrémes que notre montage peut offrir. En effet, avec ce

couple de vitesses et des cales selon X espacées de 76 mm et de 48 mm selon Y (distances
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maximales dans les deux cas) et une buse fixée & 20 mm, le jet large de 6 mm parcourt
toute la largeur selon 'axe Y en 2,6 s, temps qui permet a la buse de se déplacer selon X
de 1,08 mm, ce qui conduit a un parcours faisant un angle de 1,5 ° par rapport a l'axe Y,

ce qui est tres proche de la verticale (voir fig.2.14).

| \ Echantillon

Surface totale
balayée

F1G. 2.14: Représentation du trajet du jet de sable sur I’échantillon. Le jet de 6 mm de large est représenté par deux lignes
paralleles de méme type (pleine, pointillée...) allant d’un bout & lautre de la surface balayée selon I'axe Y (vitesses de

balayage : Vx=0,41 mm/s, Vy=16 mm/s) et commencant par éroder toute la zone devant le point A.

Avec le couple de vitesses (0,83 mm/s-16 mm/s), 'angle est de 3 ° par rapport a
I’axe des Y, le zigzag est donc moins serré et donc ’homogénéité de gravure du substrat
est altérée. Afin de s’assurer de la meilleure homogénéité de gravure possible dans ces
conditions, nous plagons 1’échantillon (dont la zone sablée est large d’environ 20 mm), au
centre de la zone balayée par le jet. En effet, au centre, le "zigzag de balayage” est le plus
resserré, et un point, par exemple le point A représenté sur la fig. 2.14, est balayé 1 fois
selon ’axe X par toute la largeur du jet en 7 passages selon I’axe Y, soit en 18 s. Il est ainsi
gravé plusieurs fois par toute la zone efficace du jet, ce qui nous affranchi d’un défaut de
centrage et assure un bon balayage de la surface. D’autre part, le fait d’éroder un point en
le gravant par des gravures répétées tres courtes, permet de limiter 'effet des fluctuations
de débit, en moyennant la quantité de sable recue. Enfin, le centre de la surface balayée,
correspond a une zone ou la vitesse des moteurs est homogene, cela nous permet de nous

affranchir des ralentisssements des moteurs dius aux chocs des translateurs sur les cales.

La configuration la meilleure, compte tenu de notre montage, consiste donc a posi-
tionner I’échantillon au centre de la zone balayée et a utiliser le couple de vitesses qui

offre, dans notre cas, le balayage le plus homogene possible de notre échantillon, a savoir
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V,=0,41 mm/s et V,=16 mm/s. Pour maintenir ’homogénéité de gravure, nous avons
fixé la longueur de la surface balayée, qui correspond a ’axe pour lequel la vitesse est la
plus faible, a savoir ’axe X. Nous avons également maintenu la largeur de la surface totale
balyée selon Y constante, pour maintenir les caractéristiques du ”zig-zag”. La surface to-
tale est donc balayée 1 fois selon la direction X en 190 s, temps que nous noterons t,. La
durée de gravure totale sera toujours choisie comme un multiple de t,, qui est le "temps
expérimental unitaire”, afin de toujours balayer une surface complete de ’échantillon. 11
est a noter cependant, que les parametres de balayage choisis, bien que n’étant pas les
parameétres optimaux, (il faudrait réduire encore la vitesse de déplacement selon I'axe X
pour améliorer '’homogénéité) correspondent aux meilleurs atteignables avec notre mon-
tage, et nous offrent une homogénéité de gravure suffisante, aussi seront-ils utilisés du-
rant toute I’étude. Des modifications apportées au montage expérimental, permettraient
d’améliorer encore 'homogénéité de la gravure, en diminuant la vitesse de balayage selon
I’axe X, car des simulations ont montré que I’homogénéité serait la meilleure, au centre

du zig-zag, pour une vitesse de balayage maximale selon X de 0,26 mm/s [18].

Durée de gravure Comme nous cherchons a mettre en évidence I'influence du temps
de gravure sur la gravure, nous décidons de graduer notre axe temporel en multiple de
t.. En effet, le temps de gravure total, dépend des conditions de balayage et de la surface
balayée, ce qui signifie que sa valeur n’est, en soi, pas tres représentative. Le temps de
gravure le plus représentatif est le temps de gravure effectif, qui correspond au temps
de gravure unitaire d’'une surface de 1 pm?. Ce temps doit ensuite étre multiplié par le
nombre de passages de la buse selon les axes X et Y, pour rendre compte de la durée
de gravure d’une telle surface. Dans notre cas, en se basant sur le temps nécessaire au
jet pour parcourir toute la largeur de la surface en Y (2,6 s) et en tenant compte de la
largeur du jet, qui est responsable du fait quune surface unitaire de 1 um2est balayée
7 fois selon 'axe Y lors d’un seul passage de la buse selon X, on calcule qu'une surface

2 est gravée 1 fois selon X en 0,43 ms, ce qui est 2 millions de fois plus faible

de 1 pm
que t, (t,=190s) (il est a noter qu’en mode dynamique, le temps de gravure effectif est

beaucoup plus faible qu’en mode statique, rendant toute comparaison impossible).

Cette durée étant, par ailleurs proportionnelle a t,, il apparait que I’évolution d’une
grandeur en fonction du temps de gravure ne sera donc pas affectée si on ne connait
pas le temps effectif de gravure, dont la valeur n’apporte pas d’informations essentielles.
L’information la plus importante étant I’augmentation du temps de gravure et I’évolution

de la grandeur qui en découle, aussi utilise-t-on la durée t, comme temps "unitaire”.
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2.4.2 Influence de la pression appliquée

Pour mettre en évidence l'influence de la pression appliquée, nous avons gravé des
lames de verre non structuré avec des particules de 10 pum, en plagant la buse a 20 mm
du substrat et en utilisant aussi bien le mode dynamique que semi-dynamique avec deux
des couples de vitesse de balayage déja utilisés précédemment (V,= 0,41 mm/s et V,= 0
mm/s ou 16 mm/s), car le taux d’érosion n’en dépend pas. Le taux d’érosion du verre a
tendance a augmenter en fonction de la pression appliquée, mais on peut distinguer deux
zones dans la courbe : une premiere jusqu’a 100 kPa pour laquelle la pression augmente
faiblement avec la pression appliquée, puis une seconde a partir de 100 kPa, pour laquelle
le taux d’érosion augmente proportionnellement a la pression appliquée avec un coefficient
directeur de I'ordre de 3 107° kPa~!(voir fig.2.15). Il en résulte qu'une augmentation de
pression d’un facteur 1,5 mulitiplie le taux d’érosion par 1,9 : en effet, a 200 kPa, il est de
3,5 mg/g alors qu’a 300 kPa, il est de 6,7 mg/g. L’augmentation de pression constitue

un bon moyen pour augmenter rapidement le taux d’érosion.
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Fic. 2.15: Evolution du taux d’érosion en fonction de la pression appliquée selon le mode de balayage, dynamique ou

semi-dynamique.

La valeur du taux d’érosion, qui est une caractéristique de l'interaction particules
substrat, est donc proportionnelle a la pression appliquée des 100 kPa. Comme d’apres la
littérature, la vitesse des particules est liée a la pression appliquée (voir éq. 1.1)[19] et que

I’énergie des particules est principalement cinétique, on en déduit que le taux d’érosion
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est proportionnel a I’énergie des particules (voir éq.2.8) (K représente le coefficient de
proportionnalité).

E.#2
B, = KP = KV = K== (2.8)

On peut expliquer le fait que le taux d’érosion soit proportionnel a la pression a partir de
100 kPa, par le fait que, des que la pression appliquée est de 120 kPa, le mode d’érosion
est le mode "fragile” (voir fig. 2.6), alors qu’en dessous de cette pression, ce n’est pas
forcément le cas. Toutes les particules n’ont alors probablement pas suffisamment d’énergie
pour éroder le verre en mode fragile ce qui fait qu’une fraction des particules contribue
de maniere efficace a 1’érosion, ce qui explique la faible valeur de I’érosion, pour ces
pressions. Le taux d’érosion est donc dépendant de I’énergie des particules incidentes qui

est déterminée par la pression appliquée.

2.4.3 Influence du temps de gravure

Afin de connaitre la maniere dont le taux d’érosion varie en fonction du temps de
gravure, nous avons repris les mémes parametres de gravure que précédemment en fixant
la pression a 200 kPa et en augmentant le temps de gravure de 2 t, a chaque expérience.
Le taux d’érosion en mode dynamique, apres les deux premiers balayages selon X vaut
3,5 mg/g, puis il augmente légerement pour atteindre la valeur de 4,2 mg/g, valeur qui
reste ensuite constante avec 'augmentation du temps de gravure (voir fig. 2.16) et est

cohérente avec les résultats précédents.
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F1G. 2.16: Evolution du taux d’érosion du verre en fonction du temps de gravure (D= 10 pm, P=200 kPa).
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On peut expliquer ce phénomene par le fait qu’au début de 'érosion, la surface
rencontrée par les particules est lisse et les particules arrivent perpendiculairement sur
toute la suface (voir fig. 2.17). Apres 2 passages de la buse sur toute la surface exposée
selon la direction la plus lente, celle-ci est plus rugueuse et la profondeur est suffisante pour
qu’il y ait des phénomeénes de rebonds des particules sur la surface a cause des aspérités de
la surface (voir fig. 2.17). Donc, des que la surface est rugueuse et la profondeur suffisante,
le taux d’érosion devient indépendant du temps de gravure et caractérise, comme nous

I’avons déja mentionné, 'interaction particules substrat.

trajectoire des particules

L7

surface rugueuse

initialement apres 2 t,

F1G. 2.17: Schéma de principe illustrant 1’évolution de la gravure au cours du temps : au départ la surface est lisse, apres

un certain temps de gravure, la surface est rugueuse et la cavité suffisamment profonde pour engendrer des rebonds.

2.4.4 Influence de la dimension des particules

Pour étudier I'influence de la dimension des particules, des lames de verre ont été

gravées comme précédemment a 200 kPa, mais avec des particules de 30 pum. Nous avons
/7 e X rd . V /7 V' /7 'V' /7

d’une part étudié le taux d’érosion, et d’autre part observé le bord des cavités gravées et

mesuré leur profondeur.

Etude du taux d’érosion

L’étude du taux d’érosion en fonction du temps de gravure montre que, comme
précédemment, le taux d’érosion est constant mais vaut 6,6 mg/g soit 1,6 fois celui obtenu
avec des particules de 10 um. Pour essayer d’expliquer cette différence de valeur du taux
d’érosion, nous nous sommes intéressés au volume érodé par une particule. En effet, le
taux d’érosion peut aussi s’interpréter comme étant proportionnel au volume de verre
(¥,,) érodé sur le volume de sable utile (Vsqputire), Or le volume de verre érodé peut étre
assimilé au produit entre le nombre moyen d’impacts (N;,,) et le volume moyen d’'un im-

pact créé par une particule (¥;,,,) (voir éq. 2.9) en supposant que la densité de particules
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sur la surface est constante. Le nombre moyen d’impacts dépend du nombre de fois que la
buse balaie la surface utile (n,n,) et du nombre moyen de particules par unité de temps
(N,), il est raisonnable de penser qu'une fraction K. des particules produit des impacts

suffisamment importants pour éroder le verre (voir éq. 2.9).

Uy = Nipp * Oimp = Ko * Np k1% 0y (2.9)
19sab,utile = nx Np * 'ﬂlp (210)
v Ke 'ﬂzm
B, = v Pu Tte* Uimp (2.11)
Msap Psab 1911)

D’autre part, le volume de sable utile est proportionnel au volume dune particule
(¥1,) multiplié par le nombre moyen de particules par unité de temps (N,) multiplié par le
nombre de fois que la buse balaie la surface (voir éq. 2.10). On aboutit ainsi a I’expression
du taux d’érosion dépendant du volume d'un impact et de celui d’une particule (voir
éq. 2.11). Par I'estimation du volume moyen d’un impact et de celui d’une particule, on
peut calculer le taux d’érosion : en effet le volume d’une particule peut étre calculé en
assimilant le volume de la particule a celui d’une sphere. Et le volume d’un impact est
proportionnel & la largeur de I'impact multiplié par sa profondeur et sa largeur [20]. Pour
illustrer notre propos, et compte tenu de la forme de la plupart des impacts observés,
nous avons approximé son volume a celui d’'une demi-sphere pour laquelle le rayon est
assimilé a la largeur du lobe de I'impact, qui constitue a la fois la largeur, la profondeur et
la longueur de I'impact. Ainsi, a partir de photos d'impacts, qui constituent un exemple
d’impact, nous avons mesuré la largeur maximale d’un lobe pour chaque dimension de
particule (représentée par un trait blanc noté (i) sur la fig. 2.7) ce qui nous ameéne a une
largeur de respectivement 6,5 et 19 pum pour des particules de respectivement 10 et 30
pm. A partir de ces exemples, on a calculé un ”volume moyen d’un impact”, qui vaut
respectivement 9 107¢ pum? et 2,9 107 um? pour des particules de 10 et 30 pum, que
I’on a utilisé avec 1’éq. 2.11, pour calculer le rapport des taux d’érosion avec des particules
de 10 et 30 pm, pour une pression de 200 kPa (volume d’une particule de 10 ym =52
1071% xm3 et celui d’une particule de 30 pum = 1,4 1071 pum?). Le résultat, dans ce cas,
aboutit a un rapport égal a 1,2 alors qu’expérimentalement, d’apres la fig. 2.16, le rapport

est de 1,6 lorsque le taux d’érosion est stabilisé.

Il est important de signaler que le calcul permettant d’aboutir au taux d’érosion a
partir du volume d’impact d’une particule est assez approximatif car ’estimation du
volume de I'impact d’une particule a été effectuée sur un seul impact qu’on a supposé étre
représentatif de I'impact moyen, et non apres une étude statistique. D’autre part, le calcul
du volume est surévalué car I'impact est constitué de deux lobes, dont le volume n’est pas

celui d’'une demi-sphere et dont la profondeur est difficile a estimer. L’appoximation du
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volume de I'impact par une sphere est ainsi supérieure a celui qu’il occupe dans le verre.
Par ailleurs, les particules n’étant pas sphériques, le volume dune particule est entaché
d’erreur et nous avons supposé que tout le volume de verre érodé était égal au nombre
d’impacts multiplié par le volume d'un impact or certaines particules peuvent enlever
un volume de matiere plus important que d’autres et toutes les particules ne créent pas

d’impacts. Une étude statistique permettrait de réduire ces erreurs.

Toutefois, ces approximations nous permettent d’obtenir des ordres de grandeur val-
ables, et la comparaison du rapport entre les taux d’érosion caractéristiques des particules
de 30 pm et 10 pm, a celui des volumes des impacts et des particules, met en évidence
que le taux d’érosion est proportionnel au volume d’impact des particules car les rapports
sont du méme ordre de grandeur. On peut ainsi relier la différence d’efficacité érosive des

particules de dimensions différentes a la taille de I'impact provoqué.

Observation du bord des cavités et mesure des profondeurs

L’observation du bord d’une cavité érodée avec les deux dimensions de particules (voir
fig. 3.20), montre que selon la dimension de particule utilisée le bord est plus ou moins
net. Sur la figure 3.20, on observe que les écarts a la ligne surimposée, indiquant le tracé
idéal, sont moins importants pour les particules de 10 um que pour celles de 30 pm. Cette
observation confirme que 'impact d’une particule a pression égale dépend de la dimension

de la particule et montre que cela affecte, outre le taux d’érosion, la qualité de la gravure.
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F1G. 2.18: Bords de surfaces gravées (a) avec des particules de 30 pum & 200 kPa et (b) avec des particules de 10 pm & 200
kPa.

Par ailleurs, des mesures de profondeur réalisées sur des canaux gravés dans les mémes

conditions (pression de 200 kPa, distance buse-substrat de 20 mm, V,=2 mm/s, V,=0
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mm/s) mais avec respectivement des particules de 10 pum et 30 pm, montrent que la
profondeur dépend de la dimension des particules car elle est de respectivement 118 um
et 168 pm pour la méme durée de gavure (ici 79 s correspondant a 2 passages du jet sur
la surface). On calcule le rapport des profondeurs gravées, et il apparait que la profondeur
gravée avec des particules de 30 pum est 1,42 fois plus importante que celle gravée avec

des particules de 10 pm.

On retrouve le méme ordre de grandeur que précédemment entre les taux d’érosion
et les volumes d’impact, ce qui confirme que le taux d’érosion et la profondeur gravée,
pour une pression donnée, dépendent de la dimension des impacts créés par les particules,

eux-mémes dépendant de la dimension des particules utilisées.

2.5 Conclusion

L’érosion par microsablage fait intervenir un grand nombre de parametres comme
I’a montré la description du montage expérimental, dont les principaux sont la pression
appliquée, le substrat, les particules, la distance buse-substrat et le mode de travail. Aussi
est-il nécessaire, pour pouvoir caractériser ’érosion du verre, de fixer un certain nombre
de ces parametres. L’érosion étant due tout d’abord a l'interaction substrat particules,
nous avons fixé ces deux éléments. Nous avons choisi d’utiliser un verre d’oxydes de type
vitro-silico-calcique et des particules d’alumine. Nous les avons choisies anguleuses car
cette forme génere un taux d’érosion élevé. Nous avons décidé de travailler avec deux
dimensions de particules, qui ont été choisies de telle sorte que la majorité des particules
ait suffisamment d’énergie pour que 1’érosion ait lieu en mode " fragile”. Comme la distance
entre la buse et le substrat détermine le diametre du jet de particules sur le substrat, nous
avons fixé cette distance. L’angle d’incidence choisi est celui pour lequel le taux d’érosion
est maximal pour le verre, c’est -a-dire que la buse est placée perpendiculairement au

substrat.

Comme 'étude du jet de particules a montré que celui-ci occasionne du fait de ses
propriétés, un trou en forme de gaussienne et que le débit de particules varie au cours du
temps, nous avons décidé de travailler en mode de balayage. Ce mode, consiste a éroder
la surface de ’échantillon par un passage régulier, sur toute la surface de I’échantillon, du
jet de particules. Pour assurer la meilleur homogénéité de gravure possible, I’échantillon
est placé au centre de la zone balayée maintenue constante et les vitesses de balayage sont
choisies de telle sorte qu’une soit tres inférieure a 'autre (16 mm/s pour l'axe des Y et

0,41 mm/s pour 'axe des X). Ainsi toute la surface de I’échantillon est érodée par toute
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la surface du jet et notamment par la zone efficace et la quantité de sable recue par toute

la surface est moyennée, ce qui nous affranchit des variations du débit.

Les parametres comme la distance buse-substrat, I’angle d’incidence du faisceau par
rapport au substrat, la surface totale et les vitesses de balayage, la nature et la forme des
particules ont donc été fixés. La pression appliquée, le temps de gravure et la dimension

des particules sont les seuls parametres variables.

L’étude du taux d’érosion, dans ces conditions de gravure montre qu’a partir d’une
pression de 100 kPa, la valeur de celui-ci est proportionnelle a la pression appliquée. Le
taux d’érosion dépend de I’énergie des particules, qui est déterminée par la pression ap-
pliquée. L’utilisation de particules plus grandes augmente également le taux d’érosion, ce
qui confirme I'importance de ’énergie des particules sur le taux d’érosion. En revanche,
la valeur du taux d’érosion est indépendante du temps de gravure, c’est donc une car-

actéristique de l'interaction particules substrat pour une énergie donnée de particules.

Comme nous souhaitons améliorer le procédé de microsablage, en augmentant sa
résolution, tout en lui conservant son aspect simple, peu cotuiteux, une premiere maniere
d’agir est d’augmenter le taux d’érosion afin d’obtenir une gravure plus rapide. L’érosion
étant liée a 1’énergie des particules, nous décidons d’augmenter cette énergie en modi-
fiant la pression appliquée. On pourrait aussi utiliser des particules plus grandes, mais
les impacts étant plus volumineux, la gravure est certes plus efficace mais la perte de
résolution et de définition est trop importante. Une autre maniere consiste a améliorer
la résolution du procédé. Comme un des facteurs limitant la résolution de la gravure,
est la dimension des particules, nous décidons d’utiliser des particules plus petites pour
minimiser leur impact. Nous choisissons donc d’utiliser des particules de dimension 10
pm avec des pressions supérieures a 100 kPa. L’autre facteur limitant, étant la résolution
du masque, nous allons, apres avoir testés différents matériaux utilisés comme masque,
proposer un nouveau procédé de masquage. Nous voulons proposer un procédé qui nous

permette d’obtenir une résolution maximale de l'ordre de 20 pm.
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Chapitre 3

Elaboration d’un nouveau masque en

¢lastomere

La différence de comportement significative concernant 1’érosion, pour un angle d’in-
cidence de 90 °, entre les matériaux fragiles et les matériaux ductiles ou élastiques, est
mise a profit pour délimiter les zones a structurer dans le verre [1, 2, 3]. Les métaux
ou les élastomeres, ayant un taux d’érosion minimal a 90 °, ils apparaissent comme des
matériaux adaptés au masquage. Toutefois, le masque (nature, forme,...) influe avec les
particules, sur les structures obtenues (qualité, dimension, résolution...), aussi son choix
est-il important. Dans le but de proposer un masque simple d’utilisation, peu cotteux
et permettant d’améliorer la résolution du procédé de microsablage, nous avons étudié le
taux d’érosion et la sélectivité de plusieurs matériaux comme le métal couramment utilisé

ou un élastomere.

3.1 Masque en acier inoxydable

D’apres la littérature, il apparait qu'un des matériaux, le plus souvent utilisé comme
masque est le métal a cause de sa bonne résistance face a I’érosion [2, 4]. Il peut étre utilisé
soit sous forme d’un masque métallique de contact ou sous une forme électrodéposée [5].
Nous décidons d’utiliser un masque métallique de contact en acier inoxydable, résistant
au sablage, simple a structurer par ablation laser et a utiliser, et est tres souvent employé
dans la littérature [6, 7].
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3.1.1 Etude du taux d’érosion de I’acier inoxydable

Pour caractériser 1’érosion de ’acier inoxydable, nous avons gravé a 200 kPa, avec des
particules de 10 pm en mode dynamique (V,=0,41 mm/s, V,=16 mm/s) & une distance
d =20 mm, une plaque épaisse de 0,5 mm non structurée, dont nous avons déterminé
le taux d’érosion. Le taux d’érosion de 'acier inoxydable (voir fig. 3.1), qui est lui aussi
constant dans le temps, vaut 1,1 mg/g, ce qui est inférieur d’un facteur 4 a celui du verre

(4,2 mg/g , voir chapitre précédent) [1, 2].

Acier inoxydahle (épaiszeur 0,5 mm)
16 FD=10 um
d=20mm
T 1A FP=200kPa
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Fic. 3.1: Evolution du taux d’érosion de ’acier inoxydable en fonction du temps de gravure.

Cette différence du taux d’érosion donne un a-priori favorable a 'utilisation du métal
comme masque, cependant I’étude du taux d’érosion ne fournit pas assez d’informations
sur Paptitude d’un matériau (ici le métal) a servir de masque. On fait appel alors a
la notion de sélectivité S, qui compare I’érosion d’un matériau (masque) par rapport
a Pérosion d’un autre (substrat) par l'intermédiaire du rapport des vitesses de gravure
respectives des deux matériaux (voir éq. 3.1). Si les deux matériaux ont été gravés dans
les mémes conditions (pression, surface balayée, vitesses de balayage de la buse (V,, V,)
et temps de gravure identiques), alors la sélectivité se résume au rapport des hauteurs

gravées des deux matériaux (voir éq. 3.2).

Vg, sub

§ = wew (3.1)
Vgm

g = I (3.2)

P
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3.1.2 Etude de la sélectivité

Pour déterminer la sélectivité, nous avons gravé une plaque de verre et de métal
dans les mémes conditions (décrites auparavant), mais la mesure des hauteurs gravées
est délicate. En effet, ayant travaillé en mode dynamique, afin d’assurer un balayage de
la surface uniforme, les hauteurs des matériaux perdues sont souvent faibles, aussi, la
détermination de la sélectivité selon 1’éq. 3.2 n’est pas assez représentative en raison des
erreurs de mesure. La mesure du profil (voir fig.3.2) d’une cavité tres large (5 cm de large)
gravée dans ces mémes conditions, met en évidence, que ’angle entre ce profil et le profil
idéal (pointillé sur la fig. 3.2) est tres faible car il vaut 2 ° : la mesure de la profondeur de
la cavité (111 pm) et celle de la largeur sur laquelle a lieu la déclivité (3 mm), ont permis,
par des regles trigonometriques de base, de le calculer. Comme ce profil est tres proche
de la verticalité, on peut donc approximer le volume érodé a celui d’un paralléllépipede
rectangle de surface Surf,;;. et de profondeur h, car 'erreur sur le volume, due a la tres
légere inclinaison du profil (2 °) par rapport a la verticale (indiquée en pointillé) est tres
faible et limitée aux bords de la cavité. La justesse de cette approximation est vérifiée
par la bonne adéquation entre la hauteur calculée de cette large cavité gravée a 200 kPa,
pendant 2 t,, a partir du taux d’érosion qui vaut 60 pum, et la hauteur moyenne mesurée

au palpeur a air qui est de 58 um, ce qui est tres proche de 60 pm.
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F1G. 3.2: Mesure par interférométrie optique du profil d’une cavité large et profonde (111 pm) gravée par microsablage.
L’angle entre ce profil et le profil théorique idéal, pente de 90° par rapport & ’horizontal, calculé d’apres les dimensions du
triangle (3 mm de large et 111 pum de hauteur) est de 2°.

La sélectivité peut donc étre calculée a partir du rapport des taux d’érosion des deux

matériaux gravés dans les mémes conditions connaissant leur masse volumique respective
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(voir éq. 3.3 dans laquelle les indices v et m se rapportent respectivement au verre et
au masque). Comme les surfaces balayées sont les mémes, I'expression de la sélectivité se

simplifie pour aboutir a ’équation 3.4.

E. .
L = & * P * Surfumle,v « Msab,m (33)
Erm hm Pm * Surfutile,m Msab,v
E
— S = T % Pm * Msaby (34)

Erm Po Mgabm

La sélectivité de ’acier inoxydable par rapport au verre vitro-silico calcique, déterminée
de cette maniere (voir éq. 3.4) avec p,, = 7,8 g/cm? et p, = 2,47 g/cm? est constante dans
le temps et égale a 15 (voir fig. 3.3). Cette valeur indique que théoriquement pour graver
1 mm de verre, une épaisseur de métal de 67 pm suffirait, or notre plaque est épaisse de

500 pm, ce qui est largement supérieur.
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F1G. 3.3: Evolution de la sélectivité de acier inoxydable par rapport au verre en fonction du temps de gravure (P= 200
kPa, D=10 pm).
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3.1.3 Utilisation de ce masque métallique
Procédé

Le masque de contact que nous utilisons se présente sous forme d’une plaque d’acier
inoxydable épaisse de 0,5 mm structurée par ablation laser (voir fig. 3.4). De la cire
thermoducissable (Apiezon wax) se liquéfiant & 100 ° C est appliquée sur le substrat puis

le masque est posé dessus (voir fig. 3.5 (i)).

cire thermodurcissable

zone fortement endommagee

F1G. 3.4: Masque en acier inoxydable de 0,5 mm d’épaisseur collé sur un substrat de verre par une cire thermodurcissable,

ayant subi de nombreuses heures de microsablage (plus d’une dizaine).

En se refroidissant, cette cire se solidifie assurant ainsi une bonne adhérence entre le
masque et le substrat. L’excédent de cire, subsistant dans les zones a graver, est éliminé
par microsablage lors du premier balayage de la buse a cause de la fragilité de la cire
durcie (voir fig. 3.5 (ii)).

i) (i) / sqble\

metal
cire

VEerre

Fic. 3.5: Utilisation d’un masque métallique avec (i) dépdt de la cire pour coller le masque, (ii) gravure par sablage.
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Réalisations

Ce type de masque permet, par exemple, en association avec des particules de 30
pum, de réaliser des structures larges d’au moins 100 pm, comme l'illustre la figure 3.6. Il
apparait sur cette figure, que les canaux sont bien distincts les uns des autres, mais qu’ils
sont plus larges que ceux initialement dessinés sur le masque : les canaux ont été dessinés
larges de 100 pm espacés de 100 pum, or sur la fig. 3.6, bien que photographiée avec un léger
angle, la distance entre les canaux est plus petite. Cela met en évidence le phénomene de
sous-gravure (qui sera discuté par la suite), 1ié a 'adhérence du masque et qui peut altérer
la résolution des structures et méme leur définition, si celles-ci sont trop rapprochées. Une
autre manisfestation de la perte d’adhérence du masque, est I’observation d’impacts sur
les bords des canaux (voir fig. 3.6). Ce type de masque est utilisé avec succes pour la
réalisation de canaux isolés larges d’au moins 100 pm pouvant servir a des applications
fluidiques, ou pour la réalisation de trous isolés larges d’au moins 100 pm pour assurer
des connections a ces canaux par exemple. Cependant, la qualité des structures obtenues
et leurs dimensions sont limitées par la dimension des particules, mais aussi, par les
limitations du masque (adhérence, dimension,...). En effet, la diminution de la dimension
des particules a 10 um, ne permet pas de réaliser des structures de dimensions inférieures

a 50 pm, a cause des limitations du masque.

F1c. 3.6: Exemple de canaux de 100 pm de large réalisés avec des particules de dimension 30 pum et un masque métallique
de contact épais de 0,5 mm (P=200 kPa, d=20 mm, t=4 t,,).
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3.1.4 Limitations de ce masque métallique de contact

L’utilisation d'un masque métallique de contact nécessite, en plus d’'une bonne résis-
tance a I’érosion, une certaine tenue mécanique pour pouvoir étre manipulé (voir fig. 3.5),
aussi utilise-t-on des plaques d’une épaisseur bien supérieure a celle minimale découlant de
la sélectivité (sélectivité de 15) [8]. Par exemple, si on utilise une plaque d’acier inoxydable
de 250 pm au lieu de 500 pm, alors un phénomene de courbure du masque apparait, de
fagon treés marquée apres la gravure (voir fig. 3.7), alors que pour une épaisseur de 500 pym
ce phénomene est négligeable. Cette courbure rend ’adhésion du masque sur le substrat
plus difficile malgré 1'utilisation de cire, ce qui altere la qualité des structures réalisées :
la zone autour du masque est endommagée par la gravure, le motif peut étre élargi ou
déformé du fait de la sous-gravure ainsi favorisée. Ce phénomene de courbure peut étre
attribué aux contraintes et au stress générés dans le masque par son bombardement par
les particules, (on peut rapprocher ce phénomeéne du marteélement d’une tole qui vise a
modifer sa courbure) et comme il se manifeste d’autant plus que la plaque est fine, une

plaque relativement épaisse (de 500 pm) est le plus souvent utilisée (voir fig.3.4).

F1c. 3.7: Masque métallique de 250 pm d’épaisseur trés courbé suite & 4 utilisations représentant environ 2h de sablage.

Une autre limitation est constituée par la méthode de structuration du masque car
I’ablation laser engendre des débris et des imperfections comme des gouttelettes de métal,
qui alterent la qualité du motif reproduit (voir fig. 3.8). Cette technique limite aussi la
résolution du masque, car la dimension minimale d’une ouverture dépend de I’épaisseur de
la plaque. L’observation de canaux de différentes largeurs réalisés dans une plaque d’acier
inoxydable de 500 pm d’épaisseur (épaisseur utilisée en pratique), montre que les canaux
larges de 50 pm apparaissent déformés car leurs extrémités sont arrondies (voir fig. 3.8, le
contour noir surimposé). Ces canaux, constituent, donc pour cette épaisseur de plaque, la
limite de résolution du masque. D’autre part, pour garder le masque en une piece unique,
il n’est pas possible de réaliser des structures de type plot isolé, on ne peut que définir
des structures de type canal ou trou. Enfin, le fait d’utiliser une couche adhésive fragile

pour maintenir le masque sur le substrat, constitue une autre limitation au masque, car
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I’épaisseur de cire n’étant pas homogene, cela peut entrainer une différence d’épaisseur
gravée dans le substrat. La cire fragile, peut aussi par son exces ou son absence provoquer

de la sous-gravure, facteur limitant également la résolution.
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F1G. 3.8: Photo MEB de canaux de 50 um de large structurés par ablation laser dans une plaque d’acier inoxydable de 500
pm d’épaisseur montrant les débris et la perte de résolution du motif (voir rectangle surimposé).

3.1.5 Conclusions

Le masque métallique de contact est un masque facile d’utilisation, qui permet, associé
a des particules de 30 pum, la réalisation de structures de plus de 100 pum de large. Ce type
de masque offre un cott intéressant et une facilité de structuration, toutefois, en raison de
la non adhérence du masque au substrat (nécessité de coller le masque sur le substrat), la
sous-gravure qui dégrade I’état de surface du verre et altere le motif peut étre favorisée.
Cependant, la principale limitation de ce type de masque provient de I’ouverture minimale
obtenue, qui est de 50 pm en raison des conditions requises pour que le masque résiste au
sablage et du mode de structuration du masque. On ne peut donc pas, méme en diminuant

la taille des particules a 10 pm, réaliser des structures de dimensions inférieures a 50 pm.

Pour diminuer la dimension minimale des structures, il faut d’une part diminuer la
dimension des particules (utilisation de particules de 10 pm) mais aussi la taille des
ouvertures dans le masque. Comme la diminution de I’épaisseur de la plaque métallique
augmente la résolution du masque mais que ce masque devient tres vite inutilisable, nous
décidons donc d’utiliser une résine photosensible et de la structurer par photolithographie,
technique tres utilisée en microsystemes qui permet de réaliser, selon I’épaisseur de la

résine utilisée, des ouvertures pouvant atteindre 1 pm [9].
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3.2 Masque photosensible

Comme nous 'avons déja évoqué, des masques photosensibles résistants & ’érosion [5]
ont déja été utilisés pour réaliser des structures par microsablage. Nous décidons de choisir
une résine photosensible (UV de 365 nm) utilisée en microtechnique [10, 11, 12] & cause
notamment de son important facteur d’aspect (il s’agit du rapport entre la hauteur et la
largeur de la structure) [13] mais jamais utilisée pour le microsablage. Cette résine époxy
connue sous le nom de SUS, qui a été développée par IBM-Watson Rechearch Center
(US Patent No. 4882245 (1989)) [14, 15], permet, en outre, d’obtenir des structures avec
des flancs presque verticaux [16, 17]. Il s’agit, de plus, d’une résine négative qui peut se
déposer sous forme de couches épaisses (plusieurs dizaines de micrometres) contrairement
aux résines photosensibles usuellement utilisées pour structurer les wafers [9], (des essais

préalables avec de telles résines n’ont pas donné de résultats probants).

3.2.1 Procédé

Le SUS utilisé est le SU8 2035 de la firme MicroChemical (MCC) [18] qui permet la
réalisation de couches d’épaisseur variant de 30 pm a 100 pum. Nous choisissons de tester
le comportement face a I’érosion d’une couche de SU8 de 100 pum d’épaisseur polymérisée

selon le procédé ci-dessous, établi grace a la fiche d’information du produit [16, 18] :

(i) le SU8 déposé grace a une "spinneuse” (vitesse de rotation 1000 tours/min) subit

un premier recuit, pendant 5 min a 65° C puis 20 min a 95° C (voir fig. 3.9 (i)).
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F1G. 3.9: Procédé de structuration du SU8 (i) dépot du SU8 et premier recuit, (ii) exposition aux UV (iii) développement

du SUS apres le second recuit.

(i) le SU8 est ensuite exposé aux UV (350 nm) pour recevoir en deux étapes, une

énergie de 580 mJ/cm?, soit deux expositions de 29 s espacées d’1 min pour amorcer les
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réactions de polymérisation (voir fig. 3.9 (ii)). Puis le SU8 subit un deuxieéme recuit : il est
placé a 55 ° C et subit une montée en température avec une rampe de 2°/min, jusqu’a 65
° C, ou il reste 1 min ( voir fig.3.10). Puis il est placé a 75 ° C et subit une seconde montée
en température, avec la méme rampe jusqu’a 95 ° C, ou il reste 10 min (voir fig.3.10).

Ensuite, le SU8 est refroidi toujours selon la méme rampe de température.

(iii) le SUS8 est finalement développé avec du PGMEA (Propylene Glycol Méthyl Ether

Acétate) pendant 2 fois 3 min et est rincé avec de I'isopropanol (voir fig. 3.9 (iii)).
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Fic. 3.10: Rampes de température utilisées lors du second recuit en deux étapes du SUS8.

3.2.2 Etude du taux d’érosion

L’étude du taux d’érosion du SUS en fonction de la pression appliquée, a été menée
comme précédemment pour le verre en mode dynamique sur de grandes surfaces de SU8
(voir fig. 3.11). Il apparait que le taux d’érosion du SUS8 vaut 1,5 mg/g a 200 kPa contre
4,2 mg/g pour le verre avec la méme pression appliquée, ce qui constitue une différence
d’un facteur 2,8. Par ailleurs, on constate que ce taux d’érosion, comme celui du verre,
augmente linéairement avec la pression appliquée avec un coefficient directeur de la droite

du méme ordre de grandeur que celui du verre.
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F1G. 3.11: Evolution du taux d’érosion du SUS8 en fonction de la pression appliquée, (D=10 pm ,d=20 mm, t=2 t,,)

3.2.3 Etude de la sélectivité

La détermination de la sélectivité, déterminée a partir des mesures de hauteurs gravées
(voir éq. 3.2) par un profilometre mécanique de type Alphastep, montre que la sélectivité
du SU8 par rapport au verre vaut environ 1 (voir fig. 3.12) et reste constante avec la

pression appliquée.
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F1G. 3.12: Evolution de la sélectivité du SU8 par rapport au verre en fonction de la pression appliquée (D=10 pm, d=20

mm, t=2 ty).
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Cette étude met en évidence que le SUS se grave a la méme vitesse que le verre, ce

qui signifie que pour graver 1 mm de verre, il faut au moins 1 mm de SUS.

3.2.4 Limitations du SUS8 et conclusions

Comme la sélectivité vaut 1, cela impose une couche de SU8 aussi épaisse que la pro-
fondeur souhaitée et donc un dépot multicouches du SUS et des temps de polymérisation
atteignant plusieurs heures [18]. Par exemple, pour traverser un wafer de 500 pm d’épais-
seur, cela nécessite un masque de SU8 de 500 pm, ce qui se traduit par 5 couches de SU8
de 100 pm, et nécessite 5 heures de recuit et de refroidissement ce qui, comparé au temps
de sablage nécessaire, est nettement plus important. D’autre part, le SU8 est une résine,
qui une fois polymérisée, est particulierement difficile a retirer [18, 15]. Cependant, il peut

servir de moule & un autre élastomere et étre ensuite éliminé par microsablage [19].

Tous ces éléments montrent que le SU8 n’est pas adapté pour structurer profondément
le verre (facteur d’aspect > 1), et que son retrait n’est pas aisé malgré ses propriétés
photosensibles intéressantes. Nous allons donc tester un autre type de matériau, également

utilisé comme masque pour le sablage, qui est un élastomere [3, 20, 21, 22].

3.3 Un polymere élastique

Les élastomeres, qui sont des polymeres possédant des propriétés élastiques, sont aussi
utilisés pour structurer le verre par microsablage comme latteste la littérature [3, 20, 21,
22]. Ils offrent I’avantage de ne commencer a étre érodés, qu’apres un certain temps de
sablage appelé temps ”d’incubation”, [20, 22, 23], et de posséder un faible taux d’érosion
en incidence normale [20, 24]. Toutefois, tous les élastomeres ne résistent pas de la méme

manieére a ’érosion, comme atteste la littérature [22].

3.3.1 Procédé

Nous avons choisi d’utiliser un élastomere souvent utilisé dans la réalisation des mi-
crosystemes [25, 26, 19, 27, 28] en raison de ses nombreuses propriétés comme son élasticité
ou sa biocompatibilité [30], qui est le PolyDiméthylSiloxane, plus connu sous le nom de
PDMS, mais qui n’a pas encore été utilisé pour le microsablage. Le PDMS, de formule [Si

(CH3)20],, est un élastomere de la famille des polysiloxanes pour lesquels les atomes de
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silicium et d’oxygene sont reliés entre eux. Le PDMS offre une transision de température
vitreuse (T,) de 'ordre de -130 ° C, ce qui fait que pour des températures supérieures a
celle-ci, il reste élastique, ce qui signifie qu’en pratique, il ’est toujours dans les conditions
normales de laboratoire. Il possede aussi de bonnes propriétés diélectriques [29], de bonnes
propriétés mécaniques, telle une grande compressibilité et une grande perméabilité aux
gaz. Il possede, de plus, une faible tension de surface, est hydrophobe et stable thermique-
ment [30]. Comme il est aussi non toxique, peu irritant, se structure aisément par moulage
et peut polymériser a température ambiante, ce matériau apparait donc tres intéressant
pour les microsystemes. Comme nous souhaitons réaliser un masque, sa grande capacité
de déformation élastique, sa faible réactivité chimique et sa simplicité de mise en oeuvre,
nous apparaissent comme des atouts permettant d’améliorer la technique de microsablage.
Nous avons choisi d’utiliser le PDMS Sylgard 184 (Dow Corning), non photosensible, qui
se présente sous forme de deux composants & mélanger, une base (I’élastomere proprement
dit) et un agent polymérisateur. Les deux composants sont & mélanger dans une proportion
respective de 10 :1 en masse et apres polymérisation pendant 24 h a température ambiante
ou pendant 1 h & 100 °C, on obtient du PDMS élastique [29]. Nous allons étudier le taux
d’érosion de ce PDMS pour connaitre sa résistance a I’érosion, puis sa sélectivité vis-a-vis

du verre pour déterminer si ce matériau constitue un masque potentiel.

3.3.2 Etude du taux d’érosion

Nous avons mesuré, en fonction du temps, le taux d’érosion d’un échantillon rectan-
gulaire composé d’une couche de PDMS d’l mm d’épaisseur posée sur un support, et il
apparait clairement, contrairement au cas du métal, du verre et du SUS, deux zones dans
la courbe (voir fig. 3.13) : une premieére zone pour laquelle le taux d’érosion est négatif,
puis une deuxiéme pour laquelle il est positif et vaut environ 1072 mg/g , ce qui est bien

inférieur a celui du verre et du métal.

Comme d’apres la définition du taux d’érosion, le signe dépend de la masse de ’échan-
tillon perdue (voir éq. 3.5), le signe négatif du taux d’érosion traduit le fait que la masse

de I’échantillon apres gravure est supérieure a la masse initiale.

MppMS = MPDMS,initiale — M PDMS,t (3.5)

Cela correspond donc a un apport de matiere sur I’échantillon et comme, durant la gravure,
on n’ajoute pas de PDMS, cette augmentation de masse peut étre attribuée aux particules
d’alumine qui se déposent sur 1’échantillon ou y pénetrent. A partir d’une certaine durée

de gravure (aux environs de 14 -16 t,,), le taux d’érosion devient positif (la masse finale
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est inférieure & la masse initiale), ce qui traduit une perte de masse de I’échantillon qui

est attribuée au phénomene d’érosion.
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F1G. 3.13: Evolution du taux d’érosion de I’échantillon en fonction du temps de gravure (D=10 pm, P= 200 kPa, d= 20

mm).

Comme le taux d’érosion représente le rapport entre la masse perdue de sable et celle
perdue du matériau, et que la masse de sable augmente linéairement avec le temps, nous
avons tracé ’évolution de la masse de 1’échantillon en fonction du temps pour mieux

interpréter la courbe du taux d’érosion.
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Fic. 3.14: Evolution de la masse de PDMS en fonction du temps de gravure montrant la masse maximale et le temps

d’incubation.
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L’évolution de la masse de 1’échantillon en fonction du temps de gravure (voir fig.
3.14) montre d’abord une augmentation puis ensuite une décroissance linéaire en fonction
du temps. On retrouve ici le phénomene ”d’incubation” caractéristique des élastomeres,
qui correspond au fait que I’élastomere ne s’érode pas des le début du sablage : la masse
de I’échantillon augmente, puis ensuite, celle-ci décroit d’abord en restant supérieure a
la masse initiale et ensuite en y étant inférieure, traduisant le phénomene d’érosion de
I’élastomere. D’apres la définition du taux d’érosion, I’érosion débute quand celui-ci est
positif, phénomene qui se produit lorsque la masse de I’échantillon est inférieure ou égale
a la masse initiale. Cependant, la masse étant comparée a la masse initiale, il existe une
période pendant laquelle bien que le taux d’érosion soit négatif, I’érosion a lieu puisque
la masse de 1’échantillon diminue, c’est le cas entre 3 t,, (durée correspondant a la masse
maximale) et 16 t,, (durée correspondant au moment ou la masse redevient égale a la masse
initiale). A partir de cette durée de gravure, la masse est inférieure & la masse initiale, ce
qui indique que I’érosion de I’élastomere a lieu, ce qui est confirmé par la valeur positive du
taux d’érosion (voir fig. 3.13). La détermination précise du temps d’incubation est assez
délicate car ce temps correspond au moment ou la masse de ’échantillon est inférieure
ou égale a la masse initiale, ce qui se produit a 16 t, (voir fig. 3.14) ou lorsque le taux
d’érosion devient positif, ce qui se produit a 14 t,, (voir fig. 3.13). On en déduit que dans
notre cas, le temps d’incubation du PDMS est de 'ordre de 15 t,. Cependant, des que
la gravure a débuté, la valeur du taux d’érosion reste relativement constante au cours du
temps et est de ordre de 1,25 1072 mg/g (voir fig. 3.15) contre 4,2 mg/g pour le verre,
d’ou un facteur 336 de différence, ce qui laisse a penser que le PDMS est un bon matériau

pour servir de masque (densité PDMS 1,05, densité du verre).
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Fi1G. 3.15: Zoom sur I’évolution du taux d’érosion a partir du moment ou celui-ci est positif.
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L’observation, au MEB, d’une bande de PDMS sur du verre coupé transversalement,
nous permet d’observer plus en détail la surface du PDMS qui est rugueuse et apparait
plus sombre que le PDMS du centre de la bande non exposé au sablage (voir fig. 3.16).
Lors de la coupe, un fragment de la partie supérieure de la bande de PDMS s’est déchiré,
puis rabattu sur la tranche de PDMS (voir partie cerclée de la fig.3.16 (a)), permettant
ainsi 'observation & plus fort grossissement de la surface du PDMS (voir fig.3.16 (b)). La
surface du PDMS est plus sombre, a un aspect boursouflé et est incrustée de particules
d’alumine. Cette observation confirme 1’absorption de particules d’alumine par le PDMS,
mise en évidence par 'augmentation de masse de I’échantillon de PDMS, au début de la
gravure. L’épaisseur de cette fine pellicule contenant des particules d’alumine, présente
sur les 3 cotés du PDMS exposés au sablage, a été mesurée sur la fig.3.16 (a) et est de 1
pm. Le suivi de la masse en fonction du temps, d'un échantillon de PDMS, gravé dans
les mémes conditions, nous a permis de mesurer une masse supplémentaire acquise par
I’échantillon de 7,4 mg (voir fig.3.14).
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F1G. 3.16: Photo MEB d’une coupe transversale d’une bande de verre surmontée du masque de PDMS épais de 50 pum
(D=10 pm, P= 200 kPa, d=20 mm, t=20 t,,). Durant la coupe, une fine couche du haut du masque s’est rabattue sur la

tranche, ce qui permet d’observer des particules d’alumine enfichées dans le PDMS sur la partie zoomée (b).

En supposant que cette masse supplémentaire provient des particules d’alumine et
qu’elle est répartie uniformément sur toute la surface rectangulaire gravée, on peut en
déduire le volume correspondant a cette masse et donc la hauteur correspondante connais-
sant la masse volumique de I’alumine. On trouve, que pour notre surface gravée (74 mm
X 24 mm), cette masse correspond a une épaisseur de 1,1 pm. La trés bonne adéquation
entre la mesure faite sur la figure et celle effectuée grace aux mesures de masse, confirme

I’absorption des particules par le PDMS au cours du microsablage, en surface du PDMS.
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3.3.3 Etude de la sélectivité

La détermination de la sélectivité du PDMS par rapport au verre a partir du taux
d’érosion, (voir fig. 3.17) montre également, comme dans le cas du taux d’érosion, deux
zones : une premiere zone ou la sélectivité est négative et décroit linéairement jusqu’a
un temps de gravure de 12 t,, puis une deuxieme, correspondant au moment ou la
sélectivité devient brusquement positive a partir de 14-16 t,, temps qui correspond au
temps d’incubation. Le PDMS est érodé et la sélectivité diminue alors linéairement avec
le méme coefficient que dans la premiere zone et vaut 100. Comme dans les deux zones, la
dépendance linéaire est la méme, cela confirme que des 6 t,, ’érosion débute mais celle-ci
n’est représentative qu’a partir du temps d’incubation. La forte valeur de la sélectivité
nous montre que pour graver 1 mm de verre, une épaisseur de 10 pm de PDMS suffirait,

ce qui est un atout considérable pour le PDMS.
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Fic. 3.17: Evolution de la sélectivité du PDMS par rapport au verre en fonction du temps de gravure.

3.3.4 Limitations du PDMS et conclusions

Le PDMS, apres cette étude préliminaire apparait comme un matériau de choix pour
servir de masque en raison d’une sélectivité par rapport au verre importante (7 fois plus
importante que pour l'acier inoxydable). D’autre part, I'existence d’un temps d’incuba-
tion, et d’un taux d’érosion faible (1,25 1072 mg/g) par rapport au verre, donnent des
atouts supplémentaires au PDMS. Cependant, la principale limitation du PDMS réside

dans sa structuration, qui n’est pas aisée du fait de sa non photosensibilité. Cette limita-
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matériau métal SUS8 PDMS

structuration ablation laser photolithographie moulage

limitation dimension structure, | vitesse de gravure, retrait | structuration
adhérence

sélectivité 15 1 100

matériau/verre

TAB. 3.1: Rcapitulatif des paramtres des matriaux tests

tion nous amene a proposer un nouveau procédé de masquage afin d’exploiter les atouts
du PDMS.

3.4 Proposition d’un nouveau procédé de masquage

La comparaison des atouts et limitations des différents matériaux étudiés, mis en
évidence par I'étude des différentes sélectivités, montre que le PDMS offre la meilleure
sélectivité mais n’est pas facilement structurable, car il n’est pas photosensible (voir
tab.3.1).

Elle montre aussi que le SUS8, photosensible se grave, une fois polymérisé, a la méme
vitesse que le verre, mais ne peut pas étre retiré aisément. Le métal offre une sélectivité
intéressante mais ses limitations dimensionnelles et la nécessité de le fixer au substrat
sont des inconvénients majeurs pour la réalisation d’un masque simple d’emploi et de
haute résolution. Une maniere d’améliorer la résolution du microsablage en utilisant le
métal a été proposée et consiste a définir sur le substrat des zones par photolithographie,
dans lesquelles du cuivre est électrodéposé sur une épaisseur de 50 pm [5] (voir I'état
de I'art). Cependant, ce masque performant (résolution de 15 pum) est assez complexe a
mettre en oeuvre car 1’électrodéposition du cuivre est un procédé délicat et son retrait
fait appel a des traitements chimiques complexes, aussi décide-t-on de reprendre I'idée de
structuration par photolithographie, déja présente dans la littérature [25, 19, 26|, mais

d’utiliser un élastomere a la place du métal.

Les propriétés respectives du PDMS et du SU8, nous amene a proposer un nouveat
masque alliant SU8 et PDMS : les propriétés photosensibles du SU8 sont exploitées pour
réaliser des structures qui servent a structurer le PDMS par moulage. Le SUS8 est ensuite
éliminé par gravure a la méme vitesse que le verre. Cette association permet donc d’aug-
menter la résolution du masque tout en lui conférant une résistance et une sélectivité

élevées.
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3.4.1 Nouveau procédé proposé

Pour réaliser ce nouveau masque, nous avons tout d’abord réalisé un masque de verre
et chrome comprenant des structures de deux types (trou ou plot), de différentes formes
(ronds, carrés, triangles, canaux), et de dimensions variant de 10 & 400 pm regroupées
dans des carrés de 1 cm de coté arrangés selon des lignes et regroupés par quart de wafer
pour structurer le SU8 par photolithographie (voir fig. 3.18).

c2

Groupe de structures

F1G. 3.18: Représentation schématique de la disposition des différentes zones des structures de dimensions variant de 10 a
400 pm sur un wafer de verre de 10 cm de diametre. La zone encadrée correspond a des structures qui auront les mémes

conditions de sablage et la moitié gauche est le négatif de la partie droite.

La moitié droite du wafer est le négatif de la moitié gauche, a savoir qu'une structure
de type trou sur la partie droite sera une structure de type plot sur la partie gauche,
comme l'illustre la figure 3.19, qui représente un exemple de structures inverses obtenues

apres gravure.

—.~r 7 -:M

F1c. 3.19: Photos MEB de structures de forme ”oiseau” identiques et inverses : la structure de gauche est de type plot alors

que celle de droite est de type trou. Les motifs 1la et 2a sont de type plot et 1b et 2b sont de type trou.
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Une couche de SU8 d’une épaisseur moyenne de 55 pm est déposée (vitesse de rota-
tion de la spinneuse 2000 tours/min)(voir fig : 3.21 (i)), recuite & 65 ° C pendant 3 min
puis a 95 ° C pendant 6 min [18]. Elle est ensuite exposée aux UV pendant 2 fois 22 s,
ce qui correspond & une dose de 440 mJ/cm? puis recuite pour la seconde fois pendant
respectivement 1 min et 5 min aux mémes températures que précédemment (voir fig.
3.21 (ii)) atteintes en utilisant des rampes de température (voir fig. 3.10) [18]. Le SUS8
est ensuite développé pendant 2 fois 3 min dans du PGMEA (Propyléne Glycol Méthyl
Ether Acétate) et rincé a 'isopropanol (voir fig. 3.21 (iii)). Il en résulte des structures
de SU8 d’une épaisseur moyenne de 54 pm, de formes variées (plots en forme de croix,
d’hexagones, plots rectangulaires,...) et de dimensions variant de 10 & 200 pm. Les plots
de 10 et 15 pm définis sur le masque, sont présents mais couchés (voir fig. 3.20 (a)) prob-
ablement a cause d’'un manque d’adhérence du SUS sur le verre. Ce manque d’adhérence
peut étre attribué a une surface de contact entre le verre et le SU8 trop petite car une
croix de 10 pm de large et 200 pum de long ainsi que des plots rectangulaires de 10 pm
sont résolus (voir fig.3.20 (b, i). D’autre part des structures de type plot espacées de 10
ou 15 pm sont définies, aussi on en déduit que la résolution du moule en SUS est, dans
notre cas, de 10 pm. Cette résolution nous convient parfaitement, car nous allons ensuite
sabler ces structures avec des particules de dimension moyenne 10 pm, ce qui implique
que la résolution du procédé ne sera pas meilleure que 10 pm, aussi nous décidons de

conserver cette épaissseur de SU8 pour 'appliquer a notre procédé.
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F1G. 3.20: Structures de SU8 de 54 pm d’épaisseur avec les largeurs suivantes pour (a) : (i) 10 pm, (i) 15 pm (iii) 30 wm,
100 pm et (v) 15 pm pour (b) : (i) 10 pm, (ii) 20 pm, (iii) 30 pm (iv) 50 pm .

Le PDMS liquide visqueux est coulé dans les structures (voir fig.3.21 (iv)) et I'exces
est raclé afin qu’il ne reste qu'une couche excessivement fine de PDMS sur le sommet des
structures en SU8. Afin d’enlever les bulles d’air, le wafer est ensuite mis sous vide 15

min et cette opération de remplissage suivie d’une mise sous vide est répétée deux fois
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afin de bien combler les trous, puis le PDMS est polymérisé a une température de 100 °C’
au four pendant 1 h afin de conférer a celui-ci ses propriétés d’élastomere [29]. Le PDMS
adopte donc par moulage, la structure inverse de celle en SUS8. Le wafer est ensuite gravé

(fig. 3.21 (v)) et le masque est retiré par une action mécanique (fig. 3.21 (vi)).
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F1c. 3.21: Schéma montrant la réalisation (b) d’un masque PDMS/SU8; (i-iii) Dépot et structuration du SUS, (iv) Dépét
du PDMS (v) gravure et (vi) retrait du PDMS .

3.4.2 Etude de la sélectivité

Ce nouveau masque est donc composé de deux matériaux : le SUS8, destiné a étre gravé
et le PDMS destiné a protéger le verre. La sélectivité du SUS8 par rapport au verre a déja
été déterminée et vaut 1, ce qui ’assimile du point de vue érosif au verre. La sélectivité

du PDMS non structuré et épais de 1 mm, a aussi été déterminée et vaut 100.

8 A G, Pawlnwski
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F1G. 3.22: Photos de structures prises (a) au microscope optique et (b) au MEB montrant aspect du PDMS aprés gravure
(P=200 kPa, D=10 pm, t=6 t).
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Pour déterminer la sélectivité du PDMS structuré, nous avons prélevé des échantillons
de PDMS larges de 500 pm, que nous avons observé sur la tranche avant et apres gravure,
mais comme la surface du PDMS est rugueux et incrusté de particules suite au sablage
(voir fig. 3.22), la mesure de la hauteur gravée est délicate. La profondeur de verre gravé a
été mesurée dans des canaux larges de 200 pum et comprend la hauteur de SUS initial (qui
a servi de moule au PDMS) et la profondeur de verre gravé. Il apparait que la sélectivité
déterminée a partir de ces mesures décroit puis se stabilise a 23 a partir de 14 t,, (voir fig.
3.23).

=0
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Fic. 3.23: Evolution de la sélectivité du PDMS structuré par rapport au verre en fonction du temps de gravure mesuré a
l’aide de bandes de 500 um et des canaux de 200 um de large (P=200 kPa, D=10 pm).

Cette décroissance peut s’expliquer a l'aide du temps d’incubation, qui fait que pen-
dant cette durée, le PDMS ne s’érode pas, ce qui conduit a une sélectivité tres élevée
(tendant vers l'infini en théorie car la vitesse de gravure du PDMS est nulle). Puis, des
que le phénomene d’érosion est prépondérant, la sélectivité prend une valeur qui reste con-
stante dans le temps car le mécanisme de gravure est indépendant du temps (comme les
précédentes études sur le verre nous I'ont confirmé). Toutefois, cette sélectivité dans le cas
du PDMS structuré et épais de 55 pum est inférieure a celle du PDMS non structuré épais
de 1 mm, d’un facteur 4. On peut expliquer cette différence de sélectivité par la différence
d’épaisseur de la couche de PDMS, qui induit une résistance a 1’érosion différente. En
effet, ’épaisseur de la couche du polymere influence la vitesse de polymérisation du
PDMS [31, 32] et par conséquent, la manieére dont se construit le polymere, ce qui
peut modifier ses propriétés élastiques, tres fortement liées a la structure du polymere

(noeud de réticulation). Il semblerait que plus le polymere est épais et plus la vitesse de
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polymérisation est faible, ce qui induit, que pour le méme temps de polymérisation, le

PDMS épais est moins polymérisé que le fin.

F1G. 3.24: Photo optique d’une coupe d’un échantillon de PDMS épais (D= 10 um, P= 200 kPa, t=4 t,,).

D’autre part, lors de la gravure, des particules se fixent sur sa surface ou s’incrustent
dans le PDMS (augmentation de la masse de I’échantillon). L’observation de nombreuses
coupes transversales de PDMS épais (gravés avec différents temps de gravure), dont la
figure 3.24 est un exemple, confirme le phénomene d’absorption des particules d’alumine
et montre la présence d’'une zone ”affectée” sous la surface gravée, d’'une hauteur ¢, qui
apparait plus claire que le reste du PDMS. Cette zone” affectée” est probablement due aux
impacts des particules qui alterent ainsi le PDMS sur une épaisseur de 'ordre de 20 pm
(voir fig. 3.24) [33, 34], ce qui correspond, selon I'épaisseur du PDMS, & respectivement
38 % pour une épaisseur de 54 pm et a 2 % d’une épaisseur de 1000 pm. On peut donc
en déduire que l'altération est plus conséquente dans le cas du PDMS fin que dans le cas
du PDMS épais. Cette altération peut contribuer a diminuer la résistance du PDMS et
par conséquent a diminuer sa sélectivité, qui reste toutefois supérieure a celle du masque

métallique de contact, confirmant la pertinence du choix de ce matériau comme masque.

3.4.3 Conclusions

Le PDMS, une fois structuré par l'intermédiaire du SUS8 offre toujours une bonne
sélectivité (23) malgré une diminution par rapport au PDMS non structuré. Le SUS8
apparait comme un excellent moyen de structurer le PDMS et ainsi de compenser la
non photosensiblité du PDMS. Ce masque simple a réaliser, possede donc de bons atouts
pour la microstructuration par microsablage, méme si la présence de SU8 peut apparaitre

comme un inconvénient, car il faut d’abord éroder le SU8 avant de pouvoir graver le verre.
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3.5 Conclusion

Deux types de matériaux sont utilisés comme masque pour la technique de structura-
tion par microsablage : les métaux et les élastomeres. Le masque métallique de contact
(épais de 0,5 mm), tres utilisé est parfaitement approprié, en association avec des par-
ticules de 30 pm, pour des structures larges d’au moins 100 pm. Des structures plus
petites, de I'ordre de 50 pm, peuvent étre réalisées avec des dimensions de particules plus
petites et un masque métallique de contact moins épais, mais on atteint alors les lim-
ites de ce masque. Le recours a la photolithographie s’avere nécessaire pour créer, dans
le masque des structures de plus petites dimensions, aussi cherche-t-on des matériaux
photosensibles et résistants au sablage. La plupart des résines photosensibles ne résistant
pas a l’érosion, nous avons décidé d’utiliser une résine epoxy, souvent utilisée pour la
réalisation des microsystemes et connue sous le nom de SUS8. Le SUS8, photosensible, per-
met d’amener la résolution du masque a environ 10 gm, mais comme il se grave aussi
vite que le verre, il est nécessaire de ’associer & un autre matériau plus résistant (métal
sous forme électrodéposée ou élastomere, par exemple). Le SU8, qui est ensuite éliminé
par sablage, sert alors a structurer le matériau qui protege le verre, ce qui améliore la

résolution du masque.

Nous décidons donc, a partir de ces résultats, d’associer le SU8 au PolydiméthylSiloxane
(PDMS), polymere élastique tres utilisé en microtechnique car peu toxique et simple
d’utilisation. Cet élastomere n’a jamais été utilisé pour le microsablage et n’étant pas
photosensible, sa structuration n’est pas aisée. Nous décidons d’utiliser le PDMS com-
mercialisé par Dow corning (Sylgard 184). Il offre, une fois structuré par moulage, une
bonne sélectivité, de 'ordre de 23, qui est plus importante que celle du masque métallique
de contact. Associé au SUS, il constitue donc un masque simple a mettre en place, peu
couteux d’une résolution de 10 pm. Cette résolution, associée a des particules de 10 um
offre la possibilité de réaliser des structures de dimensions inférieures a la centaine de

microns et d’atteindre une résolution maximale de quelques dizaines de microns.

Ce nouveau masque constitue donc une innovation pour la structuration par micros-
ablage, aussi nous allons, dans la suite de ce document, caractériser le comportement de
ce nouveau masque face a ’érosion. Puis nous caractériserons les structures obtenues,
en nous concentrant sur l'influence des dimensions de celles-ci sur la gravure et nous

déterminerons la résolution maximale du sablage avec ce nouveau masque.
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Chapitre 4

Caractérisation et limites du procédé

de microsablage avec le masque
PDMS/SUS

Le PDMS, d’apres les premiers résultats (taux d’érosion, sélectivité), possede de bonnes
propriétés de résistance, aussi nous avons utilisé, pour la premiere fois, ce nouveau masque
de PDMS/SUS8 pour le microsablage. Nous avons étudié la résistance de ce masque et
I’avons caractérisé en fonction des principaux parametres expérimentaux. Nous avons en-
suite étudié les structures gravées en nous intéressant a l'influence des dimensions des
structures sur la gravure, aspect qui, jusqu’a présent, n’a été que peu étudié. Nous avons
finalement déterminé la résolution du procédé, en étudiant les facteurs pouvant ’altérer

ou la modifier, comme la forme des structures ou leur agencement.

4.1 Etude et caractérisation du masque

Le PDMS ayant une sélectivité élevée (23), nous l'avons structuré sur des wafers
que nous avons ensuite gravé. Nous avons testé une grande gamme de pressions, deux
épaisseurs de PDMS, deux dimensions de particules pour évaluer la résistance du PDMS
vis-a-vis de ’érosion, grace a l’observation de 1’état de surface du verre protégé. Nous
avons ensuite observé I’évolution des flancs du PDMS au cours du temps que nous pouvons

comparer a 1’évolution d’autres élastomeres.
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4.1.1 Influence de la pression appliquée

Nous avons gravé des structures de différentes dimensions et formes, structurées précé-
demment dans le masque de 50 pum d’épaisseur, grace au masque de verre chrome présenté
au chapitre 3, avec 4 pressions différentes et pour chacune de ces pressions, le temps de

gravure a été progressivement augmenté pour passer de 2 t, a 16 t,,.

Etat de surface du verre

L’observation du verre protégé par le masque montre que celui-ci est altéré apres des

durées de gravure différentes selon la pression appliquée :

Pour une pression de 440 kPa, des un temps de gravure de 4 t, le verre est fortement
impacté, alors que pour une pression appliquée de 200 kPa, apres une durée de gravure 4
fois plus grande que précédemment, aucune dégradation notable du verre n’est observable.
Pour les pressions appliquées de 360 kPa et 280 kPa, les premiers impacts apparaissent
apres un temps de gravure de 10 t, et le verre est sérieusement dégradé a partir de

respectivement 12 t, et 14 t,,.

1
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Fic. 4.1: Photos MEB montrant ’état de surface du verre, apres retrait du masque en PDMS épais de 50 pum, aprés que

P’échantillon ait subi une gravure avec des temps respectifs de (a) 4 t,, et (b) 8 t,, & 200 kPa, avec des particules de 10 pm.

De méme, pour une pression de 440 kPa, plus aucune structure ne subsiste pour une
durée de gravure supérieure a 4 t,, alors que pour les pressions de 280 et 360 kPa, au-dela
de respectivement 6 et 8 balayages de la surface, la plupart des structures apparaissent
dégradées et les plus petites ont disparu. Toutes ces observations mettent en évidence que,
la pression appliquée et la durée de gravure, sont a considérer ensemble, pour évaluer la
résistance du masque. Par exemple, la surface du verre protégée par 50 pum de PDMS

lorsqu’il est gravé a 200 kPa, apparait toujours intact pour des durées de gravure de 4
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et 8 t, (voir fig. 4.1) alors que pour une pression de 440 kPa, le verre est trés impacté
apres une durée de gravure de 4 t,. Comme, nous avons déterminé pour une pression de
200 kPa, un temps d’incubation de 15 t,, et que la surface de verre est intact jusqu’a
des durées de gravure de 16 t,, on peut penser, que si le temps de gravure est inférieur a
celui du temps d’incubation, le verre n’est pas affecté. Pour vérifier cette hypothese, nous

allons déterminer pour différentes pressions, le temps d’incubation.

Détermination du temps d’incubation

Pour déterminer le temps d’incubation, nous avons suivi, au cours du temps, la masse
d’échantillons de PDMS épais, gravés avec des pressions appliquées différentes et des
particules de 10 pm (voir fig. 4.2). Il apparait, que la masse de I’échantillon normalisée
(m/my), selon la pression appliquée, suit deux comportements différents : pour les pres-
sions élevées (520 kPa et 440 kPa), la masse augmente respectivement jusqu’a 1 t, (voir
fig. 4.2 courbe (i)) et 2 t, (voir fig. 4.2 courbe (ii)) puis elle diminue, alors que pour les

pressions faibles, (200 et 280 kPa), la masse ne cesse d’augmenter (voir fig. 4.2 courbe

(iii)).
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Fic. 4.2: Evolution de la masse normalisée d’un échantillon de PDMS en fonction du temps de gravure et de la pression

appliquée (D=10 pm).

Comme précédemment, au chapitre 3, nous pouvons en déduire le temps d’incubation,
qui est une des caractéristiques des élastomeres, cependant pour plus de facilité, nous
avons tracé I’évolution de la différence normalisée de la masse de ’échantillon par rapport
a la masse initiale de 1’échantillon ((mo — my)/mgp). Comme ce rapport s’annule lorsque

le temps d’incubation est atteint, on peut ainsi aisément le déterminer. Les résultats
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obtenus permettent de tracer I’évolution du temps d’incubation en fonction de la pression
appliquée (voir fig. 4.3), et cette évolution montre que le temps d’incubation diminue avec

la pression appliquée (le temps d’incubation a 200 kPa a été déterminé au chapitre 3).

Ternps dincubation )

150 balil 290 Joo 0 m 450 500 =)
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F1G. 4.3: Evolution du temps d’incubation en fonction de la pression appliquée (D=10 um).

On peut ainsi expliquer la destruction de la majorité des structures observées, pour des
pressions de 440 kPa ou 360 kPa des 2 ou 6 balayages de la surface par la buse. En effet,
ces durées de gravure sont égales ou supérieures d'un facteur 1,5 aux temps d’incubation
(voir fig. 4.3), on en déduit donc que lorsque le temps de gravure est supérieur au temps
d’incubation, la dégradation des structures et de I'état de surface du verre, peut étre

attribuée a I’érosion du masque.

La diminution du temps d’incubation en fonction de la pression appliquée, a pour
conséquence de faire débuter plus précocément la gravure du PDMS (le PDMS peut
s’éroder quasiment en méme temps que le SU8), ce qui fait que le temps d’incubation, qui
est un avantage pour les basses pressions (200, 280 kPa) peut devenir un inconvénient pour
les hautes pressions (520 kPa ou 440 kPa). On en déduit que le PDMS protege d’autant
plus efficacement le verre que le temps d’incubation est important. Pour quantifier la

résistance du PDMS, on étudie son taux d’érosion en fonction de la pression appliquée.

Etude du taux d’érosion

L’étude de I’évolution du taux d’érosion en fonction de la pression montre que le taux
d’érosion du PDMS augmente linéairement avec la pression (voir fig.4.4), comme dans le

cas du verre. L’augmentation est telle, que lorsque la pression appliquée double, le taux
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d’érosion double également. Il est a noter que cette courbe a été réalisée pour une durée de
gravure de 2 t,, durée qui est égale ou supérieure au temps d’incubation du PDMS pour
une pression de 440 et 520 kPa, ce qui signifie que seul le PDMS soumis a ces pressions
est érodé. Pour les pressions inférieures a 440 kPa, il n’y a pas d’érosion pour cette durée
de gravure, c’est pourquoi les valeurs trouvées sont soient nulles soient négatives. Cette
figure nous indique donc la valeur du taux d’érosion du PDMS pour les hautes pressions
qui est de respectivement 0,2 mg/g et 0,3 mg/g pour des pressions de 440 et 520 kPa,
contre 0,01 mg/g , pour une pression de 200 kPa. Le taux d’érosion augmente donc avec

la pression appliquée, ce qui augmente la dégradation du PDMS.
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Fic. 4.4: Evolution du taux d’érosion du PDMS en fonction de la pression appliquée.

A partir de ces données et de ’équation 3.4 reliant la sélectivité et les taux d’érosion, on
peut connaissant, les taux d’érosion respectifs du verre et du PDMS, déduire la sélectivité
pour chaque pression. On se place dans le cas ou le verre et le PDMS ont été gravés dans
les mémes conditions (méme durée, méme pression et méme surface totale balayée), ce
qui implique que les quantités de sable utilisées sont les mémes, ce qui simplifie I’équation
3.4 (voir éq. 4.1)

g — Ery  pppus (4.1)
Erppums  p,

Comme le rapport des masses volumiques est constant et connu (p, = 2,49 et pppyg =
1,05), la sélectivité, qui est un bon indicateur de la résistance du masque vis-a-vis de
I’érosion est proportionnelle au rapport des taux d’érosion. Le taux d’érosion du verre

étant, quelle que soit la pression de l'ordre de quelques mg/g, il en résulte que plus le
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taux d’érosion du PDMS est bas et plus la sélectivité est élevée. La résistance du masque
est donc plus élevée pour les basses pressions. Bien que ce calcul ait été fait pour du
PDMS sous forme de couche épaisse, I’évolution sera la méme pour le PDMS structuré
car précédemment une étude nous a montré que le changement d’épaisseur modifiait la
valeur de la sélectivité mais pas son évolution. On en déduit que la sélectivité du PDMS,
une fois que I’érosion a débuté, diminue avec la pression appliquée et par conséquent
la résistance a l’érosion également. On en conclut que pour que la résistance du PDMS
soit suffisante, sa sélectivité doit étre importante, ce qui est le cas pour une pression de
200 kPa (sélectivité de 23) mais pas pour une pression de 440 kPa (sélectivité de 2).
Les observations de I'état de surface du verre apres gravure avec différentes pressions,
confirment ces résultats et indiquent que la résistance du masque est suffisante pour une
pression de 200 kPa (voir fig.4.1). Il peut aussi convenir pour graver des structures a des

pressions de 280 kPa et 360 kPa, mais pendant une durée de gravure courte.

4.1.2 Influence de I’épaisseur du PDMS

Les pressions de 200 et 280 kPa, se révélant étre les plus appropriées, nous décidons,
pour étudier 'influence de ’épaisseur du PDMS sur la résistance du masque, d’observer
I’état de surface du verre protégé par un masque de PDMS de respectivement 30 um et
50 pm d’épaisseur, apres avoir été gravé, pendant la méme durée (inférieure au temps
d’incubation), aux pressions respectives de 200 et 280 kPa. La figure 4.5 nous montre
qu’apres avoir subi, pendant la méme durée, une gravure a 200 kPa, le verre protégé par
30 um de PDMS est impacté (voir fig. 4.5 (a)) alors que celui protégé par 50 pm de
PDMS est intact (voir fig. 4.5 (b)).

AccV  Spot Magn Det WD Exp 1 20 um (b)
500kv 1.0 1198x  SE 149 1 A G. PAWLOWSKI

F1G. 4.5: Photos MEB montrant la surface du verre protégée par un masque de PDMS de différentes épaisseurs (a) 30 pm
et (b) 50 um apres gravure et retrait du masque (P=200 kPa, D=10 pm, t= 4 t,).
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De méme, lorsque la pression appliquée est de 280 kPa, le verre protégé par un masque
de PDMS de 30 pm est impacté (voir fig. 4.6 (a)) alors que celui protégé par une épaisseur
de 50 pm est intact (voir fig. 4.6 (b)).

f“\(:l:.\i" Spot Magn Det WD Exp FH———————— 50um b
2.00 kV 1.0 592x SE 222 1 A. G. PAWLOWSKI ( )

F1G. 4.6: Photos MEB montrant la surface du verre protégée par un masque de PDMS de différentes épaisseurs (a) 30 pum
et (b) 50 pm apres gravure et retrait du masque (P=280 kPa, D=10 um, t= 4 ty).

On en conclut qu'une épaisseur de 30 pum de PDMS est insuffisante pour protéger
efficacement le verre, aussi bien a 200 kPa qu’a 280 kPa. Dans ce cas, la pression ap-
pliquée et les particules étant les mémes, le facteur influencant la résistance du masque
est 1'épaisseur de celui-ci. Statistiquement toutes les particules ont la méme énergie et
les dommages qu’elles créent sont similaires, aussi la dégradation du verre, pour la méme
pression ne peut pas provenir d'une différence d’énergie des particules, ou d’une érosion
précoce du PDMS comme précédemment. On émet I'’hypothese que la dégradation de
la surface du verre est ici due, a des déformations mécaniques du PDMS, qui pour une
épaisseur de 30 pm sont suffisamment importantes pour impacter le verre. La pression ap-
pliquée associée a des particules tres énergétiques peuvent déformer suffisamment le PDMS
pour le traverser et impacter le verre, comme en témoigne la figure 4.7, qui présente un

morceau de particule fiché dans le substrat masqué durant la gravure.
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F1G. 4.7: Photo MEB d’un impact de particule, observé, apres retrait du masque de PDMS, sur un substrat protégé lors de
la gravure. Un fragment de particule de 10 pm apparait enfiché dans le substrat (P=200 kPa).

En revanche, 'augmentation du nombre d’impacts sur la surface peut étre attribuée
a augmentation de pression car ce phénomene s’observe a épaisseur constante lorsque
la pression appliquée augmente. En effet, 'augmentation de pression se traduit par une
augmentation de la vitesse des particules et donc de leur énergie. Les particules étant plus
énergétiques, les déformations qu’elles engendrent sont alors plus importantes et peuvent
impacter davantage le verre. D’autre part, la déformation liée a la pression étant plus

importante, le nombre de particules pouvant impacter la surface aussi.

On peut aussi relier ’état de surface du verre a la proportion de la hauteur de la
zone "altérée” (observée sur du PDMS épais au chapitre 3) par rapport a 1’épaisseur du
masque, car pour les deux pressions (P=200 et 280 kPa) et les deux épaisseurs (30 et
50 pm), lorsque le verre est impacté, la zone ”altérée”, d’'une épaisseur de I'ordre d’une
vingtaine de microns, représente 66 % de I’épaisseur du masque alors que lorsque la surface
est intacte, cette zone altérée ne représente que 40 % de 1’épaisseur totale du masque. On
en déduit donc qu’une épaisseur minimale d’au moins le double de la zone ”altérée” (zone
endommagée par les chocs des particules) est nécessaire pour protéger efficacement le

verre, soit dans notre cas une épaisseur de 40 pm.
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4.1.3 Influence de la dimension des particules

L’observation d’une surface de verre protégée par un masque de PDMS épais de 50
pm et soumise au sablage avec la méme pression et des particules de respectivement 10
pm et 30 pm apparait dans le premier cas intact (voir fig. 4.8 (a)) alors que dans le

second, il apparait fortement impacté (voir fig. 4.8 (b)).

|—| 50 g

A_Pawlowski

F1G. 4.8: Photos MEB de structures protégées par 50 um de PDMS et gravées avec respectivement des particules de (a) 10
et (b) 30 pm (t=8 t,, P=200 kPa).

Comme précédemment, on peut relier ces impacts a 1’énergie des particules, car a
pression égale des particules de 30 pum possedent une énergie plus importante que celles
de 10 pm. Les particules de 30 pum peuvent donc déformer davantage le PDMS et de
maniere suffisante pour impacter le verre. En effet, d’apres les mesures de vitesses des
particules, les particules de 30 pum ont une vitesse inférieure a celle des particules de 10 pm
[1], mais leur masse étant plus importante, leur énergie est globalement plus importante
d’'un facteur 16. Cette augmentation d’énergie correspondrait a une multiplication de
la vitesse des particules par un facteur 4, ce qui, correspondrait soit a une tres forte
augmentation de la pression soit a une diminution de la distance buse substrat. Compte
tenu de nos conditions expérimentales, cela nous est impossible avec des particules de
10 pm. Il ressort donc, que pour une pression donnée, l’augmentation de dimension des
particules augmente considérablement 1’énergie des particules et cela affecte tres fortement
la résistance du PDMS. Le PDMS est donc adapté comme masque, pour du microsablage

avec des particules de 10 pm.
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4.1.4 Influence du temps de gravure
Etat de surface du verre

Comme nous 'avons déja évoqué, le temps de gravure est un parametre a prendre en
compte dans la résistance du masque, qui doit étre inférieur au temps d’incubation pour
que la sélectivité soit importante. Pour une pression de 200 kPa, le temps d’incubation
étant de 15 t,,, la sélectivité est importante et la résistance du masque aussi. Cependant,
apres 22 balayages de la surface par le jet, on observe quelques impacts sur le verre (voir
fig. 4.9). En effet, 'observation attentive de I’état du verre de bandes larges de 50 pm
et espacées de canaux de 50 pum montre quelques taches claires qui correspondent a des
impacts (voir fig. 4.9 (a) et (d) qui est un agrandissement d’une de ces zones claires).
Comme des bandes, de méme dimension, apparaissent intactes apres 20 balayages (voir
fig. 4.9 (d)), on en déduit que cette durée de 22 balayages constitue la limite de résistance

du masque de PDMS de 50 pm d’épaisseur pour une pression de 200 kPa.

FiG. 4.9: Photos MEB de ’état de surface du verre protégé par un masque de PDMS de 50 pum d’épaisseur : structures
larges (a, c) de 50 pm et (b) de 100 pm espacées de 50 pm (t= 22 t,, D= 10 pm, P=200 kPa), (d) structure large de 50
pm espacée de 50 pum (t= 20 t,, D= 10 pm, P=200 kPa).

Toutefois, la surface du verre d’'une bande deux fois plus large que précédemment

également espacée de canaux de 50 pum, et gravée pendant 20 t, apparait intacte, ce qui
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semble indiquer que, dans une certaine mesure, la dimension de la structure influence
la résistance du masque (voir fig. 4.9 (b)). Il ressort de ces observations, que le PDMS
résiste bien a la gravure normale a 200 kPa, pour une durée de gravure, pouvant atteindre
1,5 fois le temps d’incubation. Pour cette pression, I’érosion du PDMS est assez faible
et une épaisseur de 50 pum est suffisante pour que, au cours du temps, sa diminution ne
soit pas trop importante. Les déformations, dues a I’énergie des particules et a la pression
appliquée, ne peuvent atteindre la surface du verre qu’apres un temps de gravure tres long.
Cependant, il serait intéressant d’étudier 1’évolution des flancs du PDMS, pour évaluer

I'impact de la gravure latérale sur le PDMS.

Evolution des flancs du PDMS en fonction du temps

L’étude du profil du masque constitue un complément a 1’étude de la sélectivité, car
I’évolution du profil est significative de la gravure latérale du PDMS, qui peut avoir un
impact sur la résolution des structures gravées. Comme le PDMS est structuré par moulage
dans des structures en SUS, le profil initial du PDMS est similaire a celui du SUS8, qui est
d’apres la fig. 4.10 (a) quasi vertical.
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F1G. 4.10: Photos MEB montrant (a) le profil du SU8 gravé pendant 4 t, , puis (b-d) I’évolution des flancs du PDMS en
fonction du temps car (b) est gravé pendant 4 t,, (c) pendant 10 t,, et (d) pendant 20 t,, (P=200 kPa, D=10 pm).
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Le profil évolue ensuite en fonction du temps de gravure : le profil reste quasi ver-
tical pendant un certain temps (voir fig. 4.10 (b)) et a une forme rectangulaire (voir la
surimposition du rectangle sur la figure). Le profil s’arrondit ensuite par le sommet (voir
fig. 4.10 (c)) et apres un important temps de gravure, le profil prend une forme plus
trapézoidale (voir fig. 4.10 (d)). Ces observations, effectuées sur des coupes d’échantillons
peuvent étre entachées d’erreur, car le PDMS étant élastique, il peut se déformer lors de
la coupe ou se translater (voir fig. 4.10 (d)). Néanmoins, ces observations montrent que,
contrairement a d’autres élastomeres, comme 1’Ordyl, dont le comportement a été étudié
dans la littérature [2], le flanc ne s’arrondit pas au cours de la gravure. L’évolution des
flancs du PDMS se rapproche de celle des flancs de I’élastomere LF55GN, lui aussi étudié
[2] et qui offre une bonne sélectivité, mais qui de part sa forte viscosité, ne permet pas de

réaliser des structures de 'ordre de 20 pm de large [3, 4].

A partir des observations réalisées sur de nombreux profils et dont la figure 4.10 est
représentative, on a essayé d’expliquer I’évolution du profil du PDMS en fonction du

temps de gravure (voir fig. 4.11) :
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F1G. 4.11: Evolution du profil du PDMS en fonction du temps de gravure (a) SU8 et PDMS initial (b) le profil s’érode
sous Deffet des particules incidentes, (c) érosion du PDMS & cause des particules secondaires (d) gravure du PDMS par les

rebonds des particules par le dessous.

(a) initialement les profils du SU8 et du PDMS sont identiques (la partie grisée sym-
bolisant le SUS).

(b) lorsque la gravure débute, les particules gravent aussi bien le SU8 que le PDMS,

ce qui entraine I'arrondissement du sommet du profil.

(c) lorsque la profondeur de la cavité créée est suffisante, alors les rebonds des particules
sur les parois entrainent une érosion du masque en PDMS par le dessous qui vient s’ajouter

a la précédente.
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(d) la gravure sous le masque, due aux rebonds des particules, lorsqu’elle se poursuit

conduit a la forme du profil en forme de trapeze.

L’évolution du profil du PDMS apparait donc liée a celle d’un trou en fonction du
temps, qui fait intervenir les particules primaires puis secondaires et qui a été modélisée
dans la littérature. Cette assertion semble étre confirmée par ’observation de flancs de
PDMS au MEB apres gravure. La figure 4.12, montre qu’apres gravure, la surface du
PDMS apparait altérée car on observe sur le dessus des ”boursouflures”, témoins des
dommages provoqués par la gravure et sur les flancs des sillons. De tels dommages peuvent
étre rapprochés de certains dommages observés sur des élastomeres et rapportés dans
la littérature [5, 6, 7, 8, 9]. Les sillons notamment, peuvent étre interprétés comme la
conséquence d’une érosion par des particules ayant une incidence oblique alors que les
trous sont plus caractéristiques d'une érosion normale. L’érosion sous incidence oblique
peut donc provenir des particules secondaires, provenant des rebonds des particules sur
les flancs de la structure. Néanmoins, une observation plus systématique des flancs du

PDMS serait nécessaire pour vérifier cette hypothese.
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F1G. 4.12: Photo MEB montrant 1’état de surface du PDMS structuré (a) vue sur le dessus et (b) vue sur les flancs (P=200
kPa, t=10 ty, D=10 pm).

Le PDMS présente donc une bonne résistance a 1’érosion latérale, ce qui constitue un
atout pour la limitation de la sous-gravure et donc pour le controle des dimensions des

structures gravées.

4.1.5 Conclusions

L’état de surface du verre apparalt comme un bon indicateur de la résistance du

masque en PDMS structuré par le SUS. L’observation de ’état de surface du verre, montre
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que selon la pression appliquée et le temps de gravure, I’état du verre peut étre altéré ou
intact. Le taux d’érosion du PDMS qui augmente avec la pression, et le temps d’incubation
qui diminue en fonction de la pression appliquée, permettent de relier ces observations de
la surface du verre a la résistance du PDMS, qui diminue avec la pression appliquée. En
effet, tant que la durée de gravure est inférieure au temps d’incubation, alors la sélectivité
est infinie. Le PDMS est tres résistant et la surface du verre est intact. Mais des que la
durée de gravure est supérieure au temps d’incubation, 1’érosion du PDMS a lieu et la
sélectivité prend une valeur finie, et le verre peut étre impacté. Cependant, ’altération
du verre est rapidement atteinte et observée pour des pressions élevées alors que pour
des pressions basses, le temps d’incubation étant élevé, la durée de gravure doit étre
plus importante pour dégrader le verre. Dans ce cas, la dégradation du verre, peut étre
attribuée aux impacts causés par les particules. D’autre part, il apparait qu’a pression et
durée de gravure égales, le verre peut étre dégradé selon I’épaisseur du PDMS, montrant
qu’'une épaisseur minimale est nécessaire pour protéger le verre. Lorsque cette épaisseur
est insuffisante, alors les déformations liées aux impacts des particules ou a la pression,
sont suffisantes pour impacter le verre. Si I’énergie des particules est plus importante du
fait d’'une augmentation de pression ou du fait d’'une augmentation de dimension, alors

ce phénomene est amplifié.

La dégradation du verre sous le masque peut donc s’expliquer de deux fagons :

- soit le PDMS est érodé plus précocément et plus fortement en raison de I'augmen-

tation de pression,

- soit en raison de la pression appliquée, les déformations dues aux impacts des par-

ticules énergétiques et de la pression, sont suffisantes pour impacter le verre,

Une combinaison des deux phénomemes est également possible.

Le masque de PDMS est suffisamment résistant a la gravure pour une pression de 200
kPa, la sélectivité vaut alors 23 et 1’épaisseur minimale est de 50 pm. La dimension des
particules la plus adaptée est 10 pm. Par ailleurs, le fait que les flancs du PDMS s’alterent
peu avec le temps de gravure, traduit une érosion latérale du PDMS faible et constitue

un avantage pour ce masque.
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4.2 Etude de la gravure

Nous avons étudié la gravure des structures obtenues avec ce nouveau procédé de
masquage, en mettant en évidence I'influence des dimensions des structures sur la pro-
fondeur gravée. Pour ce faire, nous avons d’abord étudié 1’évolution de la profondeur
gravée en fonction du temps de gravure, puis ’évolution de la profondeur en fonction de
la largeur des structures. Nous nous sommes intéressés aussi bien a la gravure normale, re-
sponsable de la profondeur gravée, qu’a la gravure latérale responsable de la sous-gravure
afin de quantifier I'influence des dimensions des structures sur la gravure (celle-ci a déja

été observée mais pas quantifiée).

4.2.1 En fonction du temps de gravure

L’observation de coupes de canaux confirme 1’évolution typique de la forme du profil
obtenu par microsablage, qui a été modélisée [10, 1] : le profil en forme de U obtenu apres
un temps de gravure court (voir fig. 4.13 (a)) prend une forme de V, lorsque le temps de

gravure augmente (voir fig. 4.13 (b)).

F1G. 4.13: Photos MEB de coupes transversales de canaux larges de 200 um gravés pendant (a) 4 t, et (b) 16 t,(P=200
kPa, D=10 pm).

La mesure du profil d’un canal de 200 pum de large, par interférométrie optique apres
différents temps de gravure, confirme cette évolution (voir fig. 4.14). La forme du canal
évolue vers la forme en V, montrant que le SU8 ne perturbe pas I’évolution du profil.
L’établissement de ces profils permet des mesures précises de la profondeur de la structure
(voir fig. 4.14), qui seront utilisées pour la suite de I’étude. Cependant pour les durées de
gravure concernées, le profil ne prend pas encore la forme de ”tétine” caractéristique du
procédé de microsablage, qu’il acquiert lorsque la durée de gravure est plus importante
10, 1.
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F1G. 4.14: Evolution dans le temps du profil d’un canal de 200 pm de large mesuré par interférométrie optique (P=200 kPa,

D=10 pm).

La mesure de la profondeur de canaux de différentes largeurs effectuée, apres des durées

de gravure croissantes, montre que la profondeur gravée augmente lorsque le temps de

gravure augmente (voir fig. 4.15). Cependant, & durée de gravure égale, la profondeur est

différente pour les 4 largeurs de canaux étudiées, ce qui induit une dépendance entre la

profondeur gravée et la largeur de la structure. La profondeur augmente linéairement avec

le temps de gravure, mais de maniere différente selon la dimension : ainsi la profondeur

d’un canal de 200 pm de large vaut 150 pm alors que celle d'un canal de 50 pm de large,

n’en vaut que 100 pm (voir fig. 4.15).
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F1G. 4.15: Evolution de la profondeur gravée en fonction du temps de gravure pour différentes largeurs de canal (P=200

kPa, D=10 pm).
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Cette différence de profondeur, pour une méme durée de gravure, peut étre attribuée
a la dimension du canal qui semble influencer la vitesse de gravure. Toutefois, comme les
profondeurs mesurées pour une grande surface gravée (canal large de 5 mm), appartiennent
a la méme courbe que celle issue des mesures de profondeur d’un canal de 200 pm de
large, cela montre que pour des structures de largeur supérieure a 200 pm, la vitesse de
gravure devient indépendante de la dimension. La profondeur, proportionnelle au temps de
gravure, montre que pour ces structures, la vitesse de gravure est constante. En revanche,
pour des canaux de 30 um et 50 pum de large, la profondeur est tributaire de la largeur, car,
a partir d’une certaine durée de gravure, elle augmente plus faiblement ou tend a diminuer
(voir fig. 4.15). On peut rapprocher cette baisse de la vitesse de gravure, de I’évolution du
profil d’une structure en fonction du temps, qui en raison des rebonds des particules sur
les bords de la structure, évolue vers une forme en tétine, ce qui a pour conséquence de
limiter la gravure normale et donc la vitesse de gravure. On en déduit que la profondeur
gravée est proportionnelle au temps de gravure mais que la vitesse de gravure est liée a
la largeur des structures. La vitesse de gravure est constante en fonction du temps, mais

elle peut étre limitée et réduite si la structure possede une largeur inférieure a 200 pm.

4.2.2 En fonction des dimensions des structures

Nous allons maintenant étudier I'influence de la dimension des structures sur la gravure,
car l'observation de profils de canaux de largeurs différentes, gravés dans les mémes con-
ditions, montre que ces canaux présentent des profondeurs différentes : ceux larges de
respectivement 30 pm, 40 pm et 50 pm apparaissent profonds de 30 pum, 40 um et 50
pm (voir fig. 4.16).

.I'l'l\ll

F1G. 4.16: Coupes transversales de canaux de respectivement de (a) 30 pm, (b) 40 pm, (c) 50 pm (D=10 pm P=280 kPa,

t= 4 t,) observées par microscopie optique aprés polissage.

Ce phénomene a déja été observé pour des particules de dimensions plus importantes
[10, 1] et il a été montré que la différence de profondeur entre un canal de petite largeur

et une grande surface diminue lorsque la dimension des particules utilisées diminue [1]. Il
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est & noter, que les coupes transverses de la fig. 4.16, qui ont été polies (selon la méthode
du tripode) apres avoir été préalablement enrobées dans de la glue, pour en préserver le
profil, montrent que tout le SU8 a été érodé car le verre apparait gravé. Nous avons étudié
’évolution de la profondeur gravée et I’évolution de la sous-gravure (gravure latérale) en
fonction de la dimension du canal. Ces résultats, pourront par la suite étre utilisés pour

I’agencement des structures.

Etude de la profondeur gravée

Afin de vérifier et de quantifier ce phénomene, nous avons mesuré de fagon systématique,
au microscope optique la profondeur de nombreuses structures de type canal de largeurs
différentes et apres avoir moyenné les résultats, nous les avons regroupés sur la figure 4.17.
Ces mesures de profondeur prennent en compte 1’épaisseur initiale moyenne de SU8 (54
pm) qui recouvre les motifs a graver, car il s’agit du premier matériau a étre exposé au
sablage. Comme ces deux matériaux s’érodent a la méme vitesse (sélectivité de 1), le SU8
peut étre assimilé a du verre, ce qui permet d’ajouter la hauteur initiale de SU8 a celle

mesurée de verre gravé.
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F1G. 4.17: Evolution de la profondeur de verre gravé en fonction de la dimension du canal pour différents temps de gravure
(P=200 kPa, D=10 pm).

La figure 4.17 montre que, d’une maniere générale, pour une durée de gravure fixée, la
profondeur gravée augmente avec la largeur du canal jusqu’a une certaine largeur, a partir
de laquelle, elle se stabilise. Par exemple, pour un temps de gravure de 12 t,,, la largeur a

partir de laquelle la profondeur gravée se stabilise, peut étre estimée & 150 pm (voir fig.4.17
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(i)). L’observation de ce méme phénomene en fonction de la largeur du canal pour d’autres
profondeur ne dépend plus de la largeur de la structure. Il est toutefois difficile, a partir
de la fig. 4.17, de déterminer la largeur pour laquelle la profondeur devient indépendante
de la dimension de la structure. Elle semble se situer aux alentours de 150-200 pm selon la
courbe utilisée. Aussi pour s’affranchir de la durée de gravure, et déterminer cette largeur
de fagon plus précise, nous calculons a partir de ces mesures, la profondeur gravée, en
moyenne, par un passage du jet selon 'axe X durant un balayage complet de la surface
totale, en divisant la profondeur gravée par le nombre de passages de la buse selon ’axe
X. En considérant la durée t, comme une unité de temps, on obtient ainsi une ”vitesse
de gravure moyenne” pendant la durée nécessaire au jet pour parcourir toute la distance
X en mode dynamique. Cette "vitesse” pum/t, est un bon indicateur expérimental, car la
vitesse de gravure lui est proportionnelle (on rappelle que t, est dépendant du montage

expérimental).
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F1G. 4.18: Evolution de la ”vitesse de gravure” moyenne en fonction de la largeur du canal et de la pression appliquée (D=10
pm).

L’évolution de cette ”vitesse de gravure” en fonction de la dimension du canal est la
méme que celle de la profondeur car elle augmente avec la dimension du canal jusqu’a
se stabiliser a partir d’une largeur de 150 pm (voir fig. 4.18). A partir de cette largeur,
la vitesse de gravure devient indépendante de la largeur du canal, devient constante et
vaut 13 pm/t, pour une pression appliquée de 200 kPa (voir fig. 4.18). La comparaison
de cette valeur a celle obtenue pour la gravure d’une surface ”infinie” (surface de verre
non délimitée par un masque) qui est de 15 pm/t,, montre que ces valeurs sont proches.

Aussi des structures de largeur supérieure a 150 pm, peuvent étre considérées, dans ces
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conditions de gravure, comme de grandes surfaces. (La différence entre les deux valeurs
peut s’expliquer par une différence dans la valeur du débit). L’évolution de la vitesse
de gravure pour une pression de 280 kPa étant la méme que précédemment (voit fig.
4.18), on en déduit que la largeur, pour laquelle la vitesse de gravure devient constante,
est indépendante de la pression (voir fig. 4.18). Mais cette largeur semble étre liée a la
dimension des particules car pour des particules d’alumine de 30 pm, la vitesse de gravure

se stabilise pour une largeur de 300 pm, soit 10 fois la dimension des particules [11].

En revanche, la pression influence la vitesse de gravure, car pour un méme temps de
gravure (4 t,), la profondeur d’un canal de 200 pm de large est de 120 pm (d’apres fig.
4.18) avec une pression de 280 kPa, alors qu’avec une pression de 200 kPa, la profondeur
est de 52 pm (d’apres fig. 4.18). Cela montre que 'augmentation d’un facteur 1,4 de la
pression multiplie par 2 la profondeur gravée. Pour obtenir la méme profondeur de 120 pm,
en restant a pression constante, il faudrait balayer la surface 16 fois, ce qui correspondrait
a multiplier la durée de gravure par 4 (voir fig. 4.17). L’augmentation de la pression
appliquée permettrait d’augmenter rapidement la profondeur gravée, mais comme en ce
faisant, I’état de surface du verre situé sous le masque serait sérieusement altéré (comme
nous 'avons montré au paragraphe précédent), nous choisissons d’augmenter le temps de

gravure pour augmenter la profondeur gravée.

[’augmentation de la vitesse de gravure avec la largeur du canal peut étre attribuée au
fait que, pour accéder a la surface du verre a graver, celle-ci doit présenter, théoriquement,
des dimensions égales a, au moins une fois la dimension des particules utilisées, ce qui
correspond pour des particules de 10 pm, a une surface dont une des dimensions est d’au
moins 10 pm. Mais plus la structure est large et plus la surface a graver est importante
et plus le nombre de particules pouvant impacter la surface est grand. D’autre part, plus
la surface exposée est grande et plus la probabilité qu’une particule soit efficace et érode
le verre est grande. Ainsi on augmente a la fois le nombre d’impacts et leur probabilité,
ce qui explique 'augmentation de la vitesse de gravure lorsque la largeur du canal est
plus grande. La profondeur d’une structure dépend donc, pour une dimension donnée de
particules, a la fois du temps de gravure et de la dimension de la structure. Une fois
cette dépendance établie, on pourra utiliser la profondeur comme un parametre afin de

s’affranchir de cette double dépendance.

Etude de la sous-gravure

La gravure latérale peut étre estimée, par la mesure de la sous-gravure, qui se traduit

par un élargissement ou un rétrécissement des structures selon leur type (canal ou plot).
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Pour une structure de type canal, la sous-gravure (voir fig.4.19), est le résultat d’une
gravure non souhaitée sous le masque. Cette sous-gravure peut étre attribuée aux partic-
ules qui rebondissent sur les parois de la structure et érodent latéralement le verre, ce qui

élargit la structure [10, 11].

A

Mmasque

sfruc,inv

FiG. 4.19: Schéma de principe définissant la sous-gravure. L désigne I'ouverture du masque initiale et Lgstruce la largeur de

la structure aprés gravure. De méme pour les structures inverses dont la largeur est initialement de 1 puis de lgiruc, ino-

La sous-gravure est déterminée par la mesure des dimensions des structures gravées
(trous ou canaux) que 'on compare aux dimensions initiales de la structure sur le masque
et que I'on rapporte a chaque coté de la structure (voir éq. 4.2). Ainsi I’élargissement d’'un
canal vaut le double de la sous-gravure, et si les canaux sont régulierement espacés, alors
le rétrécissement de la structure inverse les séparant vaut également le double de cette

sous-gravure mesurée.
Lsruc_L lsruc_l
5struc - : 2 — ! 5 (42)

Dans le cas du masque métallique de contact collé sur le verre, des mesures de largeur

des canaux montrent que des canaux larges, initialement de 100 pm, sont larges apres
gravure de respectivement 180 pm, lorsqu’ils ont été gravés avec des particules de 30 um
et larges de 140 pm lorsqu’ils ont été gravés avec des particules de 10 pm. Ces mesures
montrent que la sous gravure pour des canaux initialement de méme largeur et gravés
durant la méme durée (4 t,), dépend de la dimension des particules. L’'importante sous-
gravure dans le cas des particules de 30 pm, peut étre reliée d’'une part aux impacts
des particules qui sont plus grands pour des particules plus grosses. Et d’autre part, au
masque, car dans le cas du masque métallique, 'existence d’une couche fragile entre le
masque et le verre, facilement érodable, peut favoriser la sous-gravure. La mesure de la
sous-gravure d’'un canal similaire gravé dans les mémes conditions, mais avec le masque de
PDMS/SUS laisse apparaitre un élargissement de 15 pm. Et par ailleurs, ’observation de
structures de type plots, qui se sont cassés lors de I'observation, montre que ’adhérence
entre le verre et le PDMS est excellente, car il reste du verre sous le talon de PDMS (voir
fig. 4.20 (a)). Le masque de PDMS étant directement déposé sur le substrat, I’adhérence
entre le substrat et le verre, est un phénomene complexe lié a la nature des chaines du

PDMS (longueur, nature) qui fait que les forces d’adhésion entre le verre et le PDMS
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sont plus ou moins importantes [12]. On en conclut, que ’adhérence entre le masque et le
verre, est un parametre important pour la sous-gravure. Ainsi, une bonne adhérence entre
le verre et le substrat contribue a minimiser la sous-gravure. Le comportement des flancs
du PDMS au cours de la gravure, qui ne s’arrondissent pas, contribue aussi a cette faible
sous-gravure. Cependant, 'adhérence peut étre altérée par l'infiltration de particules sous
le masque (voir fig.4.20 (b)).

i vl orwrs ' shm (b)

F1G. 4.20: Photos MEB (a) de plots carrés de PDMS épais de 50 pm détachés du substrat et gardant du verre sous le talon
(i) et (b) de bandes de PDMS de 50 pm de large présentant (ii) des infiltrations de particules sous le masque.

La sous-gravure apparait comme un phénomene indésirable, qui peut étre amplifié par
un manque d’adhérence du substrat et qu’il est intéressant de quantifier afin de minimiser
les dommages occasionnés. En effet, la disparition de canaux, initialement larges et espacés
de 30 pm, gravés pendant une longue durée (voir fig.4.21 (a)) peut étre attribuée a la
sous-gravure. Les structures inverses séparant les canaux ont disparu mais pas le masque,

ce qui favorise cette raison.

i P vl orws G

F1G. 4.21: Photos MEB présentant des exemples de défauts d’adhérence (a) pour des canaux de 30 pum espacés de 30 pum
(t=16 ty, P= 200 kPa, D=10 pum) avec (i) zone ou le masque est adhérent, (ii) zone o le masque est détaché, (iii) zone
ol le verre est gravé sous le masque, (b) pour des structures de type serpentin (t= 22 t,,, P=200 kPa, D=10 pm) avec (iv)
les zones intactes et (v) les zones endommagées.
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On peut également relier cette dégradation a la surface de contact du masque sur le
verre, car une structure inverse (voir fig.4.21 (a,i)) plus large n’est pas affectée. Cependant,
lorsque le temps de gravure est encore plus grand et que la structure inverse est étroite,
la structure altérée peut étre dépouvue de PDMS. Dans ce cas, 'altération de la partie la
plus fine de la structure peut étre attribuée a une disparition prématurée du masque soit
a cause d'un manque d’adhérence de celui-ci sur le verre, soit a cause de la sous-gravure,

qui en réduisant la surface de contact entre le masque et le verre favorise la disparition
du PDMS, soit enfin & cause de ’érosion du PDMS ((voir fig.4.21 (b)).

La sous-gravure, est donc un phénomene a prendre en compte lors de 'agencement des
structures afin de les préserver. En effet, une sous-gravure excessive peut provoquer la dis-
parition de certaines structures, si celles-ci sont trop rapprochées. Nous allons donc, dans
ce paragraphe, mesurer et étudier la sous-gravure, afin de déterminer quels parametres de

gravure I'influencent.

Les mesures de la sous-gravure, pour des canaux de 3 largeurs différentes gravés pen-
dant des durées différentes, montrent que celle-ci augmente avec le temps (voir fig.4.22).
La sous-gravure semble se stabiliser pour les canaux les plus larges (large de 200 pm)

apres une durée de gravure correspondant a 20 balayages de la surface selon I'axe X.

Largeur canal (pm)
* 30
= 50

w200

Saus-dravure {um

Temps (i)

F1G. 4.22: Evolution de la sous-gravure en fonction du temps de gravure pour 3 canaux de différentes largeurs (D=10 pm,
d=20 mm, P=200 kPa) .

Comme le temps de gravure et la profondeur sont liés, on trace ’évolution de la
sous-gravure en fonction de la profondeur gravée (voir fig. 4.23). Il apparait que la sous-

gravure augmente avec la profondeur et que les points expérimentaux, issus des mesures
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des différents canaux, forment un ensemble qu’on peut linéariser (voir fig. 4.23).

Largeur canal (m)
= 30 *
L1

Sous-gravure (e
[=1]

0 30 100 150 0 250 300 33
Profondeur [um)

F1c. 4.23: Evolution de la sous-gravure en fonction de la profondeur gravée (P=200 kPa, D=10 pm).

A partir d’'une profondeur de 250 pm, la sous-gravure devient maximale, constante et
vaut 16 pm, ce qui correspond a 1,5 fois la dimension des particules utilisées. La sous-
gravure est proportionnelle a la profondeur gravée, elle-méme tributaire de la largeur
du canal et du temps de gravure (voir fig. 4.17, 4.18), jusqu’a ce qu’elle se stabilise a
partir d’une profondeur de 300 pm. On remarque, qu’avec ce masque de PDMS/SUS,
I’élargissement d’un canal de 100 pm, gravé avec des particules de 10 pum, dans les
mémes conditions que ceux obtenus avec un masque métallique de contact (durée de
gravure identique de 4 t,,), est de 'ordre de 14 pm, ce qui est bien inférieur aux 40 pm
mesurés précédemment. Cette faible sous-gravure peut étre attribuée a la bonne adhérence
du PDMS sur le verre et & son comportement vis-a-vis de la gravure (flancs non arrondis),
vus précédemment. On confirme ainsi que le masque est un parametre intervenant dans
la sous-gravure en plus de la profondeur, de la dimension des particules et du temps de

gravure.

Il est a noter que I'augmentation de pression augmente la valeur de la sous-gravure,
car pour une pression appliquée de 280 kPa et des durées de gravure identiques, la sous-
gravure d'un canal large de 200 pm, vaut 10 um (voir fig. 4.24) contre 5 um pour une
pression de 200 kPa (voir fig.4.22 ).
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FiG. 4.24: Evolution de la sous-gravure en fonction de la largeur du canal pour 2 temps de gravure pour une pression
appliquée de 280 kPa (D=10 pm, d=20 mm).

Une des conséquences, est qu’a temps de gravure égal, la sous-gravure est plus impor-
tante avec une pression de 280 kPa, ce qui engendre la destruction des structures les plus
fines (voir fig. 4.25). Cependant, comme par ailleurs, 'augmentation de pression multiplie
la profondeur par 2 pour la méme durée de gravure, cela confirme la proportionnalité entre
sous-gravure et profondeur gravée. On en déduit que la relation entre la sous-gravure et
la profondeur est indépendante de la pression appliquée. Lors de I'observation des struc-
tures, pour en déterminer la résolution, la sous-gravure n’est pas a négliger pour une
interprétation correcte des observations, car elle peut altérer les structures et donc leur

résolution.

masque PDMS

F1G. 4.25: Photos optiques de structures en ”serpentin” réalisées avec un masque de PDMS/SUS épais de 50 pm et gravées
a respectivement (a) 200 kPa et (b) 280 kPa (t=8 t,,, D=10 pm).
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4.3 Détermination de la résolution du procédé

La résolution en microsablage, est tributaire a la fois de la dimension des particules,
qui est un parametre déterminant pour l’érosion, et de la résolution du masque. En effet,
comme nous en avons discuté au chapitre 3, pour améliorer la résolution du procédé, il
est nécessaire, de simultanément augmenter la résolution du masque et de diminuer la
dimension des particules. Nous avons donc utilisé des particules de 10 pm et le nouveau
procédé de masquage combinant SU8 et PDMS, dont la résolution est de 10 pm, dimension
qui correspond a la dimension de la plus petite structure obtenue en SUS. Nous définissons
la résolution, comme étant égale a la plus petite structure gravée définie apres gravure,
par analogie avec la photolithographie. Nous allons, dans un premier temps, considérer
les structures de type canal ou trou, dont nous allons déterminer la résolution. Puis, dans
un deuxieéme temps, nous déterminerons la résolution des structures de type plot (carré
et rectangulaire), qui sont les structures inverses. Cependant, la résolution des structures
inverses, qui ne sont pas gravées, est tributaire de la dimension des canaux les entourant,
aussi cette détermination se fait de maniere indirecte. Pour chaque type de structures,
nous nous intéresserons également a la définition des structures, pour mettre en évidence,

d’éventuels facteurs limitants.

4.3.1 Résolution attendue

Nous avons, par analogie avec la photolithographie, défini la résolution comme étant
égale a la plus petite structure gravée définie apres gravure. Cette structure doit étre
gravée et posséder la méme forme qu’initialement sur le masque. Nous allons déterminer la
résolution maximale ”attendue”, en supposant que les particules utilisées sont sphériques
et de diametre D (voir fig. 4.26), et qu’une ouverture ne peut étre gravée, théoriquement,
que si cette ouverture présente des dimensions au moins égales a D, donc dans notre cas
10 pm. Cependant, une ouverture d'une surface D? ne permet qu’a une seule particule
d’impacter le substrat & une distance D/2 du bord du masque, a cause de la présence du
masque, ce qui réduit la surface d’impact. Et comme, statistiquement, toutes les particules
ne sont pas efficaces et que toutes n’ont pas la dimension D, la probabilité d’impact est
faible. D’autre part, I’angulosité des particules réduit encore la probabilité d’impact a
cause de la forme de la particule et augmente la difficulté d’évacuer la particule une fois

le verre impacté.
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F1G. 4.26: Schéma de principe illustrant la résolution des structures obtenues avec ce nouveau masque de PDMS/SUS.

Dans notre cas, comme la résolution du masque est de 10 um, et que les particules
sont de dimension 10 pm, la résolution maximale attendue ne peut pas étre meilleure
que 10 pm. Cependant, comme une ouverture carrée de 20 pm, (surface d’impact de 100
pm?); peut étre impactée simultanément par 4 particules sphériques au lieu d’une pour
une ouverture carrée de 10 pm, la probabilité d’impact est plus importante. On peut donc
raisonnablement penser, que cette ouverture est plus propice aux impacts de particules

anguleuses et donc que 20 pm constitue une résolution plus probable.

4.3.2 Résolution des canaux et des trous
Résolution des canaux

Pour déterminer la résolution, nous avons observé de nombreuses structures de type
canal et de type trou avec des formes différentes (carré, rond, triangulaire), et nous nous

sommes attachés a chercher les plus petites structures définies apres gravure.

L’observation de nombreuses structures de type canal, dont la longueur est bien
supérieure a la largeur, gravées dans des conditions similaires de gravure (P=200 kPa,
particules de 10 um) avec une durée de gravure faible, montre que des canaux larges de
20 pm apparaissent définis et gravés alors que ceux de 10 pm de large ne le sont pas,

comme l'illustre la figure 4.27.
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1=10 um

200 pun

F1G. 4.27: Photos optiques de canaux de respectivement 10 pm et 20 pm de large apres gravure (P=280 kPa, t=2 t,, D=10
pm).

L’observation de ces mémes canaux gravés avec une pression de 200 kPa, montre que
la résolution est de 20 pm, méme si les canaux de 10 pum de large sont en partie gravés
en raison du temps de gravure important (16 t,) (voir fig.4.28). Ce temps de gravure
important, en exposant de maniére prolongée la surface de 10 um de large aux impacts,
favorise la gravure des structures les plus petites en augmentant le nombre et la probabilité
des impacts. Il apparait donc, qu’expérimentalement la résolution des canaux est de 20
pm, ce qui est moins bon que la résolution attendue et correspond a la résolution possible.
Cette résolution n’est pas modifiée par le temps de gravure, ni par la pression, elle est

donc intrinseque au procédé, c’est-a-dire, au masque et aux particules.

L avllows K

F1G. 4.28: Photo MEB de canaux de 10 pm, 20 pum et 30 pum de large reliés par un canal large de 100 pm (D=10 pm,
P=200 kPa, t=16 t,,).
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Définition des canaux

L’observation de canaux gravés dans les mémes conditions, mais de dimensions vari-
ables montre que leur résolution est différente. En effet, des canaux larges de 20 pum, longs
de 60 pm et espacés de 30 pum apparaissent déformés, tres arrondis et 1’espacement entre
eux est parfois altéré (voir fig.4.29), contrairement & ceux larges de 20 pum, longs de 200
pm et espacés de 100 pum qui sont distincts et légerement arrondis sur leur largeur (voir
fig. 4.28 ).

Magn Det WD Exp | | 100 pm
5.00 KV 1 B1x  SE 230 0 AP awlowski

F1G. 4.29: Photo MEB de canaux de 20 pm de large et longs de 60 pm reliés par un canal de 100 pm de large (D=10 um,
P=200 kPa, t=16 t,,).

On en déduit que les dimensions des canaux influencent leur définition, en effet plus le
canal a une longueur supérieure a sa largeur et plus sa forme apres gravure est conservée.
Cette altération de la définition, a des conséquences sur la résolution, car dans le cas des
canaux de 60 pm de long, la résolution n’est pas de 20 um. La dégradation de la définition
des structures peut étre imputée soit a une mauvaise adhérence tres locale du masque
(déformation du motif), soit a la sous-gravure importante. A cause de la grande durée
de gravure, la largeur des structures inverses séparant les canaux est réduite d’environ
16 pm d’apres 4.22, ce qui cause une altération de la résolution des canaux. Nous avons
observé des structures de type trou de différentes formes, pour savoir si la forme influence

la résolution des trous.



128 Caractérisation et limites du procédé...

Résolution des trous

L’observation de structures de type trou carré, montre que certains trous de 20 pm
de coté, sont gravés et définis mais d’autres sont arrondis alors que des trous de 30 um
de coté apparaissent bien définis (voir fig. 4.30 (a)). La résolution des trous est donc
inférieure a celle mesurée précédemment pour les canaux, car elle est de 30 pm. Les trous
sont définis, mais le verre n’est pas encore gravé, seul le SU8 I’est a cause de la faible durée
de gravure et de la faible vitesse de gravure de ces trous. L’observation de nombreux trous
triangulaires équilatéraux, a différents temps de gravure, montre que les plus petits trous

qui sont gravés sont larges de 60 pm (voir fig. 4.30 (b)).

P L= | ¥
AceW SpatMagn Mot WO Tap ———— 2004 putbagn  Det WD D 1 00 pm

SO0 kY 10 Q8 S 144 0 L_ﬂ-Plarlnwsti-' ~ G0 K 1Al 135 3l FdY D A umlm ki
— L\ £ & i . L - L= £ = -

F1G. 4.30: Photos MEB de (a) trous carrés de 20, 30 pm et 40 pum de coté (P= 200 kPa, D=10 um, t= 4 t4), (b) de trous
triangulaires isocéles de 60 pum et 70 um de large (D=10 pm, P=200 kPa, t=16 t,,). Les dimensions indiquées sont en um.

Ces observations mettent en évidence que la résolution est différente selon la forme
du trou : la résolution d’un trou carré est de 30 pm et celle d’'un trou triangulaire est de
60 pm alors que la résolution d’un canal est de 20 pm. On peut essayer d’expliquer la
différence de résolution en comparant a chaque fois les surfaces exposées au microsablage :
dans le cas d'une ouverture carrée de 30 pm de coté, la surface d’impact correspond a
400 pm? ((L-D/2)?), et celle d’un trou triangulaire de 60 pm & une surface de 1250 pm?
contre 100 pym? pour un carré de 20 pm de coté et 50 pm? pour un triangle de base et de
hauteur 20 pm. La surface exposée au microsablage d’un trou de 30 pum de coté est 4 fois
plus importante que la surface d’'un carré de 20 pm de coté, ce qui augmente la probabilité
d’impact ou le nombre d’impacts, car cette surface peut étre impactée, en supposant les
particules sphériques par 9 particules, soit 2,5 fois plus que pour un trou de 20 pm de
coté. On en déduit donc, que pour que la gravure ait lieu, la surface exposée doit étre

suffisamment grande pour permettre a suffisamment de particules d’impacter la surface.
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Dans notre cas, il semblerait que cette surface corresponde a une surface impactable par

1O

une dizaine de particules.

F1a. 4.31: Schéma des dimensions minimales théoriques de trous carrés, ronds et triangulaires.

Ce phénomene se produit aussi pour les triangles et on remarque qu’un trou trian-
gulaire de base et de hauteur 60 pm contient un cercle ou un carré de 30 pm de large,
ce qui correspond a la dimension minimale déterminée précédemment pour un trou carré
(voir fig. 4.31). Ainsi la forme d’un trou, en délimitant la surface exposée au microsablage
détermine la résolution qui vaut, respectivement 2D pour des canaux longs, 3 D pour des
trous carrés ou ronds et 6D pour des trous triangulaires. La résolution est donc moins
élevée que la résolution attendue. La meilleure résolution est obtenue pour les structures
de type canal, qui en raison de leur longueur bien supérieure a leur largeur, offre une
surface d’exposition au microsablage importante (un canal large de 20 um et long de 200
pm, offre une surface de 1900 pum? soit 190 plus importante que celle d'un carré de 20

pm de coté).

Définition des trous

Les trous les plus difficiles a obtenir sont les trous triangulaires, comme le montre la
fig. 4.32, présentant un trou triangulaire de 110 pum de largeur et de hauteur aux angles
légerement arrondis.Cette déformation peut s’expliquer par le fait que, lors de la gravure,
la forme évolue vers une forme ronde, car un triangle contient un cercle, qui est la zone

la plus accessible aux particules.



130 Caractérisation et limites du procédé...

Aroit Gpett Maan Lint P [ap P A pm
T TR Ot T 0 I N WL T YT

F1G. 4.32: Photo MEB d’un trou triangulaire de 110 pm avec un contour surimposé montrant la différence entre la forme
idéale et la forme obtenue (P= 200 kPa, D=10 um, t= 4 t).

On peut remarquer, que ce phénomene se produit également, sur les triangles plus
petits (voir fig. 4.30 (b)). Cette déformation peut étre attribuée a de la sous-gravure
d’autant plus importante que la durée de gravure est grande. Cela entraine une gravure
excessive du centre du triangle au détriment des pointes. La réalisation de triangles plus
pointus (voir fig. 4.1) est plus aisé, car de part sa forme allongée, il s’apparente a un
canal et I'observation attentive de ce triangle, permet de déterminer, la largeur a partir
de laquelle la gravure ne peut plus avoir lieu, qui est la largeur minimale nécessaire a la

gravure.

Conclusions

La résolution des structures de type canal est donc de 20 um, ce qui correspond a
la meilleure résolution. Cette résolution est indépendante du temps de gravure et de la
pression appliquée, mais dépend de la forme de la structure. En effet, la résolution des
trous carrés est de 30 pum et celle des triangles de 60 pm. Cependant, comme on I’a
entrevu avec les canaux, I’agencement des structures de type canal ou trou est important,
en raison de la sous-gravure, qui peut altérer la résolution. Aussi allons-nous étudier la

résolution des structures de type plot (carré ou rectangulaire).
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4.3.3 Résolution des plots

Afin de déterminer la résolution des structures de type plot, on peut soit observer
des plots isolés, pour s’assurer que la gravure autour d’eux ne subit aucune restriction,
soit des plots plus rapprochés les uns des autres. Comme apres gravure, la majorité des
plots isolés a disparu, on décide d’étudier des plots rectangulaires relativement proches
avant d’étudier des plots carrés régulierement espacés pour déterminer la cause de leur

disparition.

Résolution de plots rectangulaires

Comme un plot rectangulaire peut étre assimilé a une zone de verre rectangulaire non
gravé entre des canaux, on décide d’observer des canaux gravés pendant un temps court,
dont les espacements sont variables, afin de déterminer ’espacement minimal qui préserve
leur définition. On obtient ainsi la largeur minimale d’un plot rectangulaire défini apres
gravure et donc sa résolution. Des canaux larges de 40 pm et 50 pm espacés de 40 pum et
20 pm, apparaissent définis comme l'illustre la figure 4.33, mais s’ils sont espacés de 10
pm, ils ne sont plus définis (les dommages observés sur les canaux de 50 pm sont dus a
un défaut dans le masque avant gravure). L’observation de trous de c6té 30 pm et 40 pm,
gravés pendant un temps court, séparés les uns des autres avec des distances différentes
confirme que 20 pm constitue la distance d’espacement minimale entre eux pour qu’ils
soient définis (voir fig. 4.30). On en déduit que la résolution des structures de type plot

rectangulaire est de 20 pm.

Cependant, 1’observation de trous larges de 100 pm espacés de 20 pum et gravés pen-
dant une courte période (2 t,,) sont définis alors que ceux gravés 8 fois plus longtemps (16
t,) ne le sont pas. Cette altération de la résolution peut étre attribuée a la sous-gravure,
car pour la méme durée de gravure (16 t, ), ces mémes trous, espacés de 30 pm sont définis
(voir fig. 4.34 (a)). Cependant, 'observation plus attentive de la surface du verre entre ces
trous montre que celle-ci est partiellement endommagée, traduisant un début d’érosion
(voir fig. 4.34 (b)). D’autre part, la largeur de cette structure de type plot rectangulaire
se trouve rétrécie, a cause de la sous-gravure, qui agrandit les trous. Pour cette durée de
gravure et des trous de 100 pm de coté, cette réduction est apres 16 t,, de 22 pm (voir fig.
4.18, 4.23), ce qui explique la disparition d’un espacement initial de 20 pm entre eux et
explique aussi qu'un espacement initial de 30 pm subsiste mais en étant maintenant large
de 8 pum. Cette largeur de 8 um apparait comme la largeur minimale d’une structure de

type plot rectangulaire pour que des trous restent définis.
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F1G. 4.33: Photo optique de canaux de 40 pm et 50 pm de large espacés de 20 um et de 40 pm (P=280 kPa, t=2 t,,, D=10
pm). L’espacement est indiqué directement sur le wafer en pm..
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F1G. 4.34: Photos MEB (a) de trous carrés de 100 pum de coté espacés de 100, 50 et 30 pum avec (b) un zoom sur les
structures espacées de 30 um (P=200 kPa, t=16 t,,, D=10 pm). Les dimensions indiquées sont en pm.

La résolution maximale d’une structure de type plot rectangulaire, est de 20 pum,
cependant cette résolution, en raison de la sous-gravure peut étre altérée par ’agencement
des structures de type trou ou canal définissant ces structures. C’est ainsi que la résolution
peut étre réduite a 30 pm, aussi est-il important de tenir compte de la sous-gravure dans
I’agencement des structures a graver. Ce phénomene s’observe plus particulierement pour

des plots carrés.

Définition des plots rectangulaires

Concernant la conservation de la forme, des structures de type plot rectangulaire larges
de 150 pm gravées pendant 20 t,, apparaissent avec des angles a peine arrondis (voir fig.

4.35 (a)), alors que s’ils sont larges de 50 pm ou de 30 pm (durée de gravure 16 t,),
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ils présentent des angles plus arrondis (voir fig. 4.35 (b,c)). Cela montre que la largeur
du plot influence la qualité de reproduction, car selon la largeur du plot rectangulaire, la
forme est conservée. Pour des plots rectangulaires larges de 30 pm gravés pendant 16 t,,
le bord le plus petit est également arrondi (voir fig. 4.35 (b)). La figure 4.35 (d), qui est
un agrandissement de la fig. 4.35 (¢), montre que le canal séparant ces plots rectangulaires

est a peine arrondi et que le plot est rétréci, en raison de la sous-gravure.
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F1G. 4.35: Photos MEB de structures larges (a) de 150 pm (b) de 30 pum (c) et (d) de 50 pm gravés pendant respectivement
20 ty (a, c, d) et 16 t,, (b) dans les mémes conditions (D= 10 pm, P=200 kPa), les structures (c,d) sont espacées par des

canaux de 50 pm de large.

Résolution des plots carrés

L’observation de plots carrés, possédant encore le masque, de différentes dimensions,
gravés dans les mémes conditions, montre que des plots carrés de 50 et 40 pum de coté
sont bien résolus alors que ceux de 20 pm de coté sont quasi-inexistants (voir fig. 4.36)
Les plots de 30 pm de c6té, ont une base carrée et un sommet arrondi, ce qui traduit une
dégradation du masque, comme le montre la surimposition de forme sur le plot de coté 30
pm (voir fig. 4.36). Cette observation confirme les observations effectuées sur les profils

de PDMS, qui montre qu’au début de I’érosion, la gravure du masque a lieu sur le dessus
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du masque et qu’ensuite, le PDMS est attaqué par le dessous a cause de la sous-gravure.
On en déduit, que la résolution des plots carrés est de 40 pm, et que pour subsister un
plot doit avoir une surface de contact avec le substrat suffisante, qui semble étre de 1600

pm?, dans notre cas .

F1G. 4.36: Photos MEB de plots carrés de différentes dimensions montrant ’influence de la dimension sur la résolution du
plot (D=10 pm, P=200 kPa, t= 4 t).

L’observation de plots sur des échantillons, gravés dans les mémes conditions mais avec
deux temps de gravure différents, montre que des plots de 50 um, régulierement espacés
de 40, 50 et 60 pm, sont encore présents apres un temps de gravure de 8 balayages de la
surface selon X (voir fig.4.37 (a)), alors qu’apres 12 balayages, ces mémes plots espacés
de 25, 30 et 35 pm ont disparu (voir fig.4.37 (b)). On précise, que sur la fig. 4.37 (a),
seuls la premiere colonne de ces plots a été gravée, les autres ayant été préservées du
sablage. Les autres plots de coté 70 et 80 pm, espacés de 40, 50 et 60 pum (voir fig.4.37
(a)) apparaissent définis, tout comme ceux de 60 et 70 pm espacés de 25, 30 et 35 um
(voir fig.4.37 (b)).

F1G. 4.37: Photos MEB de plots de dimensions identiques gravés avec des temps de gravure différents de respectivement (a)
8 ty et (b) 12 t,, (P=200 kPa, D=10 pm). Les dimensions indiquées sont en pm.
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On attribue cette disparition a la sous-gravure, car ces plots de 50 pm, sont apparus
définis pour des durées de gravure inférieures. En effet, la sous-gravure engendrée par
la gravure de canaux de 30 pm de large, pour ce temps de gravure (12 t,) vaut 8 um
(voir fig.4.22), ce qui entraine une réduction de la dimension d’un plot carré, entouré de
4 canaux de 30 pum, de 16 pm. Donc, un plot de 50 pm de coté, est apres gravure, réduit
a un plot de coté 34 pm et un plot de 60 pm de coté a un plot de 44 pm de coté.
Comme les plots de 50 pm ont disparu et que ceux de 60 pm ont subsisté, on en déduit
qu'un plot subsiste, si apres gravure, sa dimension minimale est d’au moins 44 pm, ce
qui correspond & une surface de contact de 1,9 10> pm?. L’observation des mémes plots
gravés plus longtemps (20 t,,) montre que les plus petits plots subsistants, sont ceux de 60
pm de coté, qui apres gravure ont un c¢oté de 42 pm (d’apres la fig.4.22), ce qui confirme

le résultat précédent.

Ces observations, nous confirment, que pour subsister un plot, doit avoir une surface
de contact minimale avec le substrat pour garantir une adhérence suffisante, qui se traduit
par un coté d’au moins 40 pum. Comme des plots carrés régulierement espacés peuvent
s’assimiler a des canaux se coupant a angle droit, la connaissance de la sous-gravure d’'un
canal, qui est fonction de la largeur du canal, du temps de gravure ou de la profondeur
gravée (voir fig. 4.22 et 4.23 ), permet de prévoir, selon le temps de gravure et la dimension
initiale du plot, s’il subsistera dans un agencement donné ou de déterminer ’agencement

des plots, afin qu’ils subsistent apres gravure.
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F1G. 4.38: Photos MEB de plots carrés de 100 pum (a) espacés de 30 pum, 50 um, 70 pm et (b) espacés de 15 et 20 pm, gravés
pendant respectivement (a) 20 t, et (b)16 t, avec des particules de 10 um, et une pression de 200 kPa. Les dimensions

indiquées sont en pm.

Par exemple, des plots de 90 um de large, espacés de 30 pm vont apres 20 t,, subsister
car malgré la sous-gravure (voir fig. 4.22) leur dimension n’est réduite qu’a 70 pm, ce qui

est supérieur a 40 pm. La figure 4.38 (a) confirme leur présence et leur bonne définition,
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de méme que ceux espacés de 70 pm, qui bien que réduits a des plots d’environ 60 pm
sont suffisamment importants. La disparition de quelques plots est attribuée dans ce cas
a un décollement local du masque. Par ailleurs, 'observation de plots larges (de 100 pym
de large), espacés de 20 pm et définis apres une durée de gravure de 16 t,, montre que
la résolution d’un canal est bien de 20 pm (voir fig. 4.38(b)) car ces plots sont définis
alors que ceux espacés de 15 pum, ne le sont pas. On retrouve la méme résolution que

précédemment.

Définition des plots

Les structures de type plot triangulaire, apparaissent plus difficiles a réaliser car la
surimposition du tracé théorique d’un triangle équilatéral, de 70 pum de large, sur le plot
montre que le plot isolé obtenu présente des angles arrondis (voir fig. 4.39). Les structures
de type plot rond sont les plus faciles a reproduire, cependant comme, pour les plots carrés
(voir fig. 4.36), ils doivent étre d’un diametre d’au moins 40 pm pour subsister apres la

gravure.
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F1G. 4.39: Photo MEB de plots rond et triangulaire de 70 pm de large apres gravure (D=10 pm, P=200 kPa, t=16 t.,).

4.3.4 Conclusions sur la résolution

La résolution des structures, c’est a dire la dimension de la structure la plus petite
définie, varie selon la forme de la structure : la meilleure résolution est celle des canaux
car elle vaut 20 pm et la moins bonne est celle des trous triangulaires car elle vaut 60 pm.
Mais la résolution des structures de type canal ou trou, est indépendante du temps de

gravure et de la pression. Pour étre défini, un plot de verre doit avoir un coté d’au moins
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40 pm, ce qui correspond a la surface minimale de contact entre le PDMS et le verre. En
revanche, comme dans le cas des canaux, la résolution maximale de plots rectangulaires
est de 20 pum. Cependant notre étude a montré que ’agencement des structures gravées
est un facteur important dans la présence et la définition de celles-ci, car des structures
trop rapprochées peuvent étre détruites a cause de la sous-gravure pour un temps de
gravure important. La distance minimale entre les structures dépend donc de la dimension
des structures gravées et de la profondeur gravée (ou du temps de gravure), aussi la
connaissance de la sous-gravure en fonction de la profondeur est-elle primordiale pour

agencer au mieux les structures et éviter ainsi une perte de résolution importante.

4.4 Conclusion

Ce nouveau masque, composé de PDMS pour proteger le verre et de SU8 pour le
structurer, possede une bonne résistance face a I’érosion car sa sélectivité vis-a-vis du
verre, pour une pression appliquée de 200 kPa, est élevée (23). Nous avons montré que la
résistance du PDMS est différente selon la pression appliquée : 'augmentation de pres-
sion diminue le temps d’incubation, caractéristique des élastomeres et cela diminue la
sélectivité du PDMS. Ainsi, lorsque le temps d’incubation est petit, le PDMS s’érode plus
rapidement ce qui diminue sa sélectivité. L’augmentation de pression augmente également
le taux d’érosion, donc lorsque le PDMS est érodé, il est dégradé plus rapidement. Par
ailleurs, nous avons montré que l’augmentation de pression, du temps de gravure ou de
la dimension des particules utilisées, altere la qualité de la surface du verre protégé par
le masque, de méme que la diminution de 1’épaisseur du masque. Le PDMS structuré,
est donc un matériau, résistant et adapté a l’érosion, qui dans certaines conditions de
gravure, a savoir pour des pressions faibles (inférieures a 300 kPa), des durées de gravure
de l'ordre de 1,5 fois le temps d’incubation et pour des particules de 10 um, est adapté a

une utilisation en tant que masque (voir tableau 4.1).

Dans ces conditions, on a montré que la profondeur gravée dépend de la dimension des
structures : la vitesse de gravure augmente avec la largeur de la structure tant que celle-ci
est inférieure a 150 pum. A partir de cette largeur, la vitesse de gravure devient constante
et indépendante de la largeur de la structure, il s’agit de la vitesse de gravure d’une surface
de verre non masquée. Nous avons aussi étudié 'influence des dimensions des structures
sur la gravure latérale, en mesurant la sous-gravure. On a montré que la sous-gravure
dépend linéairement de la profondeur gravée, elle-méme dépendante du temps de gravure

et de la largeur de la structure. La sous-gravure maximale est d’'une quinzaine de microns
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Parametres

Masque PDMS/SUS8

Pression optimale

200 kPa

Pression maximale

280 kPa

Résolution maximale des structures

20 pm

Temps de gravure maximal

22 balayages de la surface

Profondeur gravée maximale 350 pm
Epaisseur du masque minimale 50 pm
Facteur d’aspect maximal 2
Sous-gravure maximale 16 pm
Vitesse de gravure maximale 14 pm/t,

Forme optimale

courbe et rectangulaire

Dimension des particules utilisées

10 pm

TAB. 4.1: Conditions optimales de gravure, caractéristiques de la gravure et limites du procédé

pour des canaux d’une profondeur supérieure a 275 pm, a partir de laquelle elle semble
se stabiliser. Cette faible sous-gravure, est attribuée a la bonne résistance et adhérence
du masque, qui font que, durant la gravure, les flancs du PDMS ne s’arrondissent pas,

limitant ainsi la gravure latérale.

Malgré la résistance limitée du PDMS, qui engendre une dégradation du verre a partir
d’une certaine durée de gravure et de la sous-gravure importante, ce nouveau masque,
nous a permis de réaliser des canaux de 50 pum de large espacés de 50 pm, possédant un

facteur d’aspect de 2, comme l'illustre la fig. 4.40.

F1G. 4.40: Photo MEB d’une coupe de canaux larges et espacés de 50 pm, profonds de 100 pm obtenus apres une durée de
gravure de 22 t,, durée maximale avant ’observation de dégradations sur le verre (P= 200 kPa, D=10 um, t=22 t,,).
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Nous avons mis en évidence que la résolution maximale des structures gravées est de
20 pm, et que cette résolution dépend de la forme et du type de structure. Il ressort
également de nos observations, que la résolution peut étre altérée par la sous-gravure, si
les structures ne sont pas correctement agencées. Aussi, la connaissance de la sous-gravure
en fonction de la profondeur gravée, est-elle importante et a prendre en compte lors de

I’agencement des structures.
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Conclusion et perspectives

a technique de structuration par sablage, technique de structuration ancienne et

"traditionnelle”, a été adaptée avec succes a la microstructuration, grace a 1'utilisa-

tion d’un masque qui la rapproche des techniques "non traditionnelles”. Par rapport
aux autres techniques de microstructuration des verres d’oxydes, celle-ci est peu cotiteuse
et rapide, elle est donc intéressante. Le principe du sablage est celui de 1’érosion, et le
taux d’érosion quantifie cette interaction substrat-particule. Le substrat choisi est le verre
vitro-silico-calcique, matériau fragile mais biocompatible, et les particules utilisées sont
des particules d’alumine anguleuses. L’étude du taux d’érosion a montré que ’énergie des
particules détermine dans un premier temps le type d’érosion, et dans un second la valeur
du taux d’érosion. En effet, pour que I’érosion soit rapide, I’énergie des particules doit étre
supérieure a une énergie seuil qui, pour le verre, est de 25 nJ. A partir de ces résultats,
nous avons déterminé que des particules d’alumine, d'une dimension minimale de 6 pm,
ont une énergie supérieure a cette énergie seuil. La mesure du taux d’érosion, avec des
particules de dimension moyenne 10 pm, en fonction de I’angle d’incidence du jet, per-
met de vérifier que ces particules ont suffisamment d’énergie. Le taux d’érosion maximal
a été mesuré pour un angle d’incidence de 90 ° : c’est une caractéristique de 1’érosion
des matériaux fragiles en mode "fragile”. Ces résultats, et les contraintes du montage
expérimental, nous ont permis de fixer un certain nombre de parametres qui influencent
la gravure : on a choisi d’éroder les échantillons avec des particules anguleuses d’alumine
de dimension 10 pm, en placant la buse toujours perpendiculairement au substrat, a une
distance fixe du substrat. Nous avons utilisé le mode de balayage pour éroder ’échantillon

de maniere reproductible et homogene.

Dans ces conditions de gravure, on a montré que le taux d’érosion du verre est con-
stant dans le temps, est indépendant des vitesses de balayage choisies et augmente avec
I’augmentation de pression appliquée. On a aussi mis en évidence que la valeur du taux
d’érosion augmente lorsque la dimension des particules augmente, néanmoins les impacts

étant plus gros, la définition de la gravure est altérée.
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Le but de notre travail étant d’étudier et d’améliorer le procédé de microsablage, nous
avons cherché a développer un masque simple d’utilisation, peu couteux, d’'une bonne
résolution pour améliorer la résolution du procédé et qui possede une bonne résistance a
I’érosion. Des matériaux comme les métaux et les élastomeres qui ont une érosion minimale
sous incidence normale du faisceau de particules, sont souvent utilisés comme masque.
Cependant, la résolution des masques métalliques de contact étant limitée par leur mode
de structuration et les contraintes liées au sablage, on envisage un autre matériau pour
le masque. Une maniere d’améliorer la résolution du masque est de le structurer par
photolithographie ; le probleme est que la résistance au sablage de la plupart des résines
photosensibles est insuffisante. Une résine époxy photosensible connue sous le nom de
SU8, nous offre une résolution satisfaisante, mais sa sélectivité (de 1) étant trop faible
pour servir de masque, nous décidons de proposer un nouveau masque composé de deux
matériaux : I'un est un élastomere tres utilisé dans la réalisation des microsystemes, le
Polydiméthylsiloxane (PDMS), qui offre une excellente sélectivité, et 'autre est le SUS,
qui permet de structurer le PDMS par moulage. Le masque ainsi constitué offre une bonne
sélectivité, est simple a mettre en oeuvre, offre une résolution de 10 um et le SU8 s’érode

comme le verre au cours de la gravure.

L’étude de ce nouveau masque a montré que la résistance du masque est altérée lorsque
la pression appliquée augmente : pour une méme durée de gravure, le verre protégé par le
masque apparait impacté et les structures gravées sont fortement endommagées. L’étude
de I’évolution du temps d’incubation en fonction de la pression, montre que ce temps
diminue avec la pression appliquée, ce qui cause une érosion plus précoce du PDMS.
Comme le taux d’érosion du PDMS augmente également avec ’augmentation de pression,
une augmentation de pression se traduit donc par une érosion plus précoce et plus im-
portante, qui dégrade le masque plus rapidement. Ce masque apparait donc indiqué pour
des pressions basses (environ 200 kPa) et pour des durées de gravure de l'ordre du temps
d’incubation (1-1,5 fois temps incubation). En revanche, la bonne tenue des flancs lors de
la gravure et la bonne adhérence du masque au substrat constituent des atouts pour ce

masque.

Nous avons étudié 'influence, peu étudiée jusqu’a présent, des dimensions des par-
ticules sur la gravure et nous avons montré que la profondeur gravée d’un canal dépend
de la largeur du canal et du temps de gravure. En ramenant la profondeur gravée pour
chaque dimension, a un temps de gravure identique, nous avons pu montrer que la vitesse
de gravure augmente avec la largeur du canal jusqu’a une certaine largeur a partir de
laquelle elle devient indépendante. Cette largeur de 175 pm correspond a environ 10 fois

la dimension des particules. Nous avons aussi quantifié la gravure latérale, qui se traduit
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par de la sous-gravure, laquelle est proportionnelle a la profondeur gravée. Lorsque la pro-
fondeur gravée devient indépendante de la dimension des structures, cette sous-gravure
se stabilise a une quinzaine de microns. L’observation de nombreuses structures nous a
permis de montrer que pour ne pas altérer les structures gravées, la sous-gravure doit étre
prise en compte pour I’agencement des structures. Par ce biais, la résolution maximale du
procédé, qui est de 20 pm, n’est pas altérée. Cette résolution dépend de la forme et du
type de structure, par exemple la résolution de trous triangulaires est moins bonne que

celle de canaux ou que celle de plots carrés.

L’altération de certaines structures observées peut par conséquent étre attribuée a

trois causes :

- soit le masque est érodé en raison de la forte pression appliquée ou en raison d’un

temps de gravure élevé,
- ou bien, la sous-gravure détruit les structures inverses, qui séparent les structures,

- ou encore, la structure est érodée en raison d’'un manque d’adhérence du masque
sur le substrat, accentué par la sous-gravure, car ce sont souvent les zones protégées

les plus fines qui disparaissent.

Un des apports originaux de notre travail, a été de montrer, a travers ce nouveau
procédé de masquage, que le PDMS pouvait étre utilisé comme masque pour le micros-
ablage. Ce masque, nous a en effet prouvé son intérét, son efficacité et sa contribution a
I’amélioration de la résolution du microsablage. La résolution la meilleure est de 20 pm,
le facteur d’aspect maximal est de 2 et la sous-gravure est réduite, du fait de sa bonne
résistance au microsablage. Un autre apport a été I’étude de I'influence des dimensions
des structures sur la gravure, montrant ainsi I'importance des dimensions des structures
sur la vitesse de gravure. On a également montré que la sous-gravure dépendait de la
profondeur gravée, elle-méme liée a la dimensions des structures. Ainsi, en tenant compte
du fait que la vitesse de gravure est différente selon la largeur des structures, un bon
agencement de celles-ci permet d’obtenir la meilleure résolution possible. En regroupant,
par exemple, des structures de dimensions comparables et en les espacant suffisamment,
on peut obtenir des structures de dimensions controlées et de profondeurs comparables.
La connaissance de la sous-gravure en fonction de la profondeur, apporte la possibilité
de prévoir les conséquences sur la gravure et donc de les éviter par anticipation dans

I’arrangement des structures.

Les perspectives de ce travail sont de deux types : les applications possibles et les

améliorations. Les applications possibles du microsablage, en tant que technique alterna-
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tive de microstructuration sont multiples. On pourrait par exemple, envisager d’utiliser
notre nouveau masque pour réaliser, en fluidique, des canaux de I’ordre de 20-40 pm. Dans
la réalisation de MEMS, ce masque peut étre utile pour réaliser des trous de connection
sur des capteurs de verre, car le masque de PDMS offre ’avantage de protéger le reste du
dispositif de la gravure sans altération de celui-ci. Ce masque peut aussi étre appliqué a
la réalisation de micro-pompes pouvant servir dans le domaine biologique ou médical. On
peut aussi envisager la réalisation de canaux régulierement espacés, de facteur d’apect 2
pour la réalisation de filtres, par exemple. On peut aussi, envisager de créer des structures

suspendues pouvant servir a des capteurs, en changeant ’angle d’incidence de la buse.

Les perspectives d’amélioration concerne tout d’abord ’amélioration de la résistance
du masque vis-a-vis du temps de gravure et de la pression appliquée en modifiant par
exemple, sa composition. Pour ce faire, on pourrrait étudier I’évolution de la sélectivité,
a pression constante, en changeant le rapport entre ’agent polymérisant et le monomere
du PDMS. On pourrait aussi développer un PDMS photosensible afin d’éliminer le SUS,
qui constitue certes une légere augmentation du temps de gravure mais qui a pour mérite
de donner des profils quasi-verticaux au masque. On pourrait aussi envisager de modifier
la résistance du masque au microsablage, en y incluant des nanoparticules. Une autre
perspective, serait d’améliorer ’adhérence entre le masque et le verre ou de traiter la
surface gravée, afin de réduire la rugosité de la surface. On pourrait également modifier
le montage expérimental, et notamment les moteurs entrainant la buse pour assurer une
homogénéité de gravure encore plus importante, ou modifier la fagcon dont est évacué le
sable, pour minimiser encore les fluctations du débit de particules. On pourrait ensuite,
étendre ce procédé a d’autres matériaux fragiles, difficilement structurables, comme par

exemple des céramiques ou des aimants.
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