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Résumé

L’objectif de cette these est d’étudier les parametres physico-chimiques de 'usinage par
micro-électroérosion (uEDM). Ce procédé consiste a usiner des pieces conductrices ou semi-
conductrices sans contact mécanique. Son principe se base sur la création de décharges élec-
triques entre deux électrodes (le micro-outil et la piece) immergées dans un diélectrique (eau-
déionisée par exemple). Ce procédé permet d’usiner des structures complexes, mais il nécessite
une étude approfondie pour pouvoir atteindre une résolution allant jusqu’a 5um.

Cette these est divisée en deux parties : (1) fabrication des micro-outils cylindriques en
tungstene et (2) I'usinage de pieces en acier par micro-électroérosion. Dans la premiere partie,
nous présenterons les travaux effectués permettant de comprendre 'effet de quelques parametres
de la gravure électrochimique sur 'efficacité du procédé pour fabriquer des micro-outils cylin-
driques en tungstene de diametre allant jusqu’a 20pum 4+ 2um et de facteur de forme supérieur
a 100.

Dans la deuxieme partie, nous illustrons les résultats de 1’étude des parametres de ['usinage
par pEDM sur les performances du procédé. Les micro-outils utilisés, lors de 1'usinage, sont
soit achetés, soit ceux que nous avons fabriqués par gravure électrochimique. En nous basant
sur ces résultats et en choisissant les parametres optimaux, permettant d’obtenir un usinage
satisfaisant, nous avons procédé au percage de trous afin de connaitre les limites du procédé et
proposer des solutions aux défis rencontrés.

Les bancs de gravure et d'usinage par pEDM utilisés dans ces travaux ont été entierement
développés lors de cette these.

Mots-clés : Usinage par micro-électroérosion uEDM, fraisage par uEDM, gravure électro-
chimique, décharges électriques, physique de plasma
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Abstract

The main objective of this thesis is to study the physico-chemical parameters of micro-
electrical discharge machining (uEDM). This process consists in machining conductive or se-
miconductive workpieces without mechanical contact. Its principle is based on the creation
of electrical discharges between two electrodes (the micro-tool and the workpiece) immersed
in a dielectric (deionized water, for example). This process allows the machining of complex
structures, but it requires a thorough study to reach a resolution up to 5um.

This thesis is divided into two parts : fabrication of cylindrical tungsten micro-tools and
machining of steel workpiece by micro-electrical discharge machining. In the first part, we
present the work done to understand the effect of some electrochemical etching parameters on
the process efficiency and to fabricate cylindrical tungsten micro-tools with diameters up to
20pm £ 2pum and aspect ratio greater than 100.

In the second part, we illustrate the results of the study of the experimental parameters of
#EDM machining on the performance of the process. The micro-tools used during the machining
are either purchased or fabricated by electrochemical etching. Then, based on these results and
by choosing the optimal parameters allowing to obtain a satisfactory machining, we proceeded
to the holes drilling in order to know the limits of the process and to propose solutions to the
encountered challenges.

The pEDM etching and machining bench used in this work were entirely developed during
this thesis.

Keywords : Microelectrical discharge machining pEDM, pEDM milling, electrochemical
etching, electrical discharges, plasma physics
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Introduction générale

0.1 Contexte général et objectifs

La fabrication des micro dispositifs et micro-outils a connu une croissance remarquable
ces dernieres décennies dans plusieurs domaines en industrie et en recherche scientifique. Les
secteurs qui ont connu cette révolution sont : l'aérospatiale (aubes de moteur d’avion avec
des trous de refroidissement [1]), microsystémes (microturbines pour les MEMS de puissance
[2][3]), médecine (dispositifs médicaux [4][5]), automobile (buses d’injecteurs diesel [6]), chimie
(microréacteurs en acier inoxydable [7]), horlogerie [8], plasturgie (micro-outillage [9]) et la

microélectronique [10].

Parmi les activités de recherche de I'INL (Institut des Nanotechnologies de Lyon), il y
a la fabrication de maitres-modeles pour la réalisation de tampons souples nécessaires a la
plastronique 3D [11] ou encore le thermoformage de dispositifs microfluidiques en polymere. La
figure 1 représente un exemple de maitre-modele, réalisé a I'INL, sur un substrat en silicium en
utilisant la photolithographie.

dd b

FIGURE 1 — Exemple d’un maitre-modéle en résine SU-8 (épaisseur 310um sur un substrat Si)

[12]

Le procédé LIGA est parmi les procédés qui ont été envisagés pour faire du moulage [13][14].
Ce procédé s’appuie sur le dépot d’un métal par un procédé électrochimique dans les ouvertures
d’un moule en polymere. Le procédé permet d’atteindre un facteur de forme tres élevé par
rapport aux techniques de gravure. Les limites du procédé sont celles de la technique utilisée
pour réaliser les moules. Aussi, il n’est pas adapté a toutes les géométries.
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C’est pour cette raison que le laboratoire s’est orienté vers la fabrication de maitres-modeles
en matériaux durs afin d’atteindre des facteurs de formes élevés et de pouvoir les utiliser plu-
sieurs fois avec un faible cofit de fabrication. De plus, les matériaux durs tels que I’acier inoxy-
dable, I'acier d’outillage ... ne peuvent pas étre usinés par les techniques développées dans le
cadre des micro/nanotechnologies, issues de la filiere silicium (usinage plasma, faisceau d’ions,
lithographie ...)[15][16]. Selon nos connaissances, peu d’études ont été faites dans ce sens, car
le cotit de développement est tres important. D’autres procédés ont été envisagés, tels que :
I'usinage électrochimique, 'usinage laser, le microfraisage mécanique et 1'usinage par micro-

électroérosion.

L’usinage électrochimique et 1'usinage laser sont deux procédés utilisés pour 1'usinage de
silicium [17][18][19][20]. L’étude de lefficacité de ces deux procédés sur d’autres matériaux,

comme l'acier n’a pas été abordé dans la littérature selon nos connaissances.

Le microfraisage mécanique permet de fabriquer des structures 3D dans un temps réduit
(quelques dizaines de minutes) sur plusieurs types de matériaux. Cependant, le procédé est
limité lors de la fabrication des structures a ’échelle micrométrique (<100 pm) car la vitesse de
rotation de 'outil est trés importante (de I'ordre de 10000 tours/min). Aussi, l'outil utilisé est
a faible diametre (quelques dizaines de micrometres) ce qui le rend plus fragile et peut causer
sa cassure lors du fraisage, ce qui impacte la résolution et la qualité du procédé [21].

Le dernier procédé est 1'usinage par micro-électroérosion (WEDM). Ce procédé permet de
fabriquer des structures 3D complexes avec une résolution élevée qui peut atteindre quelques
micrometres et qui dépend du diametre de Poutil [22][23]. Les performances du procédé dé-
pendent notamment des matériaux de l'outil et de la piece a usiner, ainsi que des parametres

électriques, physiques et géométriques.

La pEDM se base sur 'utilisation d’une électrode-outil cylindrique et d’'une électrode-piece.
Les deux électrodes sont immergées dans un diélectrique avec un écart de quelques micrometres
(entrefer) -figure 2-. La naissance des décharges électriques entraine 'enlévement de la matiere
au niveau de la piece et aussi 1'usure de 1'outil. La problématique majeure, rencontrée lors de
I'usinage par pEDM, est de maitriser le volume de matiere arrachée lors des décharges et de
limiter, au mieux, I'usure de l'outil. Lors de l'usinage, le renouvellement du diélectrique est
fondamental afin d’évacuer les débris et de recréer les conditions permettant la renaissance
des décharges. Lors de 'usinage, plusieurs parametres entrent en jeu, a titre d’exemple : la
forme de I'outil utilisé, les parametres électriques choisis, les matériaux des deux électrodes, le
diélectrique, la tension appliquée, le générateur utilisé, la température, ... Toutes ces contraintes

rendent le procédé compliqué a controler et a maitriser.
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FIGURE 2 — Principe de l'usinage par électroérosion[21]

L’objectif de cette these est de développer une machine d’usinage par micro-électroérosion,
au lieu d’acquérir une machine commerciale afin de pouvoir étudier tous les aspects du procédé

et maitriser l'effet de chaque parametre sur les performances d’usinage.

Cette these s’intéresse, alors, a comprendre l'effet des parametres sur la qualité et la ré-
solution de 'usinage. L’objectif a terme est d’utiliser cette étude pour usiner des canaux de
différentes profondeurs, comme illustré sur la figure 3. Pour cela, il faut fabriquer des micro-
outils cylindriques a grand facteur de forme afin d’usiner en profondeur et compenser 1'usure

de l'outil lors de 1'usinage.

. ®
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FIGURE 3 — Usinage des canauz a différentes profondeurs

La figure 4 illustre le profil idéal du micro-outil que nous désirons fabriquer. L’outil est

cylindrique sur toute la longueur avec un facteur de forme élevé.
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FIGURE 4 — Profil idéal du micro-outil

0.2 Choix des matériaux

Le choix des matériaux des deux électrodes (le micro-outil et la piéce & usiner) a été effectué
en s’appuyant sur les propriétés physiques et électriques des matériaux.

0.2.1 Matériaux pour I’électrode-outil

Les micro-outils utilisés en usinage par électroérosion doivent avoir une faible usure et un
faible cotit de fabrication [24]. Ces matériaux doivent avoir une conductivité thermique élevée
afin de dissiper rapidement 1’énergie des décharges. De plus, ils doivent avoir une température
de fusion ou vaporisation élevée afin de résister a l'effet thermique des décharges. Ils doivent,
aussi, avoir un module de Young élevé pour résister a la déformation (outils rigides) [24][23].

Les matériaux du tableau 1 sont les plus utilisés.

Conductivité = Conductivité = Température

Matériau YI(\)/fl_(;dguiZ(lj!’Z) thermique électrique de fusion
(W/m.k) (S/m) (°C)
Tungstene 406 174 8,9.10° 3422
Graphite 30 129 61.103 (Evaiiiition)
Cuivre 124 401 5,8.107 1084
CuW (25/75) 250 180 - 230 2,22.107 1084 /3422

TABLE 1 — Propriétés des matériaux utilisés pour les électrodes-outils [23]

Le tableau 1 permet de constater que les électrodes en tungstene présentent ’avantage
d’avoir une rigidité (module de Young) de 3 a 10 fois supérieur & celles du cuivre ou du gra-
phite, une conductivité thermique élevée et une température de fusion importante supérieure a

3000 ° C.
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Les électrodes en graphite et en cuivre sont les plus faciles et les moins cheres a fabriquer
[23]. Cependant, ces deux matériaux ont une faible résistance a l'usure; le cuivre est doux
tandis que le graphite est dur et cassant ce qui va entrainer sa déformation lors de 'usinage.

Le cuprotungstene (alliage cuivre tungstene) est aussi envisageable en électroérosion. Mais,
la structure de ce matériau ne convient pas en micro-électroérosion (électrodes d’un petit dia-

metre) ot les microstructures du matériau deviennent importantes.

Le tungsténe est le matériau que nous avons choisi, car il a une température de
fusion élevée qui lui permet de supporter ’effet thermique des décharges. Aussi,
il a une conductivité thermique importante permettant de dissiper rapidement
I’énergie des décharges. Et, un module de Young élevé qui lui permet de résister a
la déformation.

0.2.2 Matériaux pour I’électrode-piece

Les matériaux qui peuvent étre facilement usinés par micro-électroérosion sont ceux ayant
une bonne conductivité électrique et une faible dissipation thermique. Les trois facteurs qui
influencent la qualité de la surface usinée sont : le module de Young, la conductivité électrique
et la taille des grains du matériau usiné [25]. Parmi ces matériaux, nous trouvons le graphite,
les alliages métalliques (aciers, alliages réfractaires a base de nickel, cobalt, titane, alliages a
base d’aluminium, cuivre, etc.), les céramiques conductrices ou semi-conductrices (SiC, B4C,
TiB2, ZrB2, Ni3Al,...), les matériaux composites (SiC-Sic,...), les matériaux semi-conducteurs
(silicium, germanium, ...), les matériaux supraconducteur (Ba2YCu307,...) et le diamant po-
lycrystallin [26].
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Le tableau 2 résume les caractéristiques physiques des matériaux souvent usinés par EDM :

Masse Modules de Conductivité Température Conductivité
Matériaux  volumique Young électrique de fusion thermique
(Kg/m?) (GPa) (106S.m~1) (°C) (Wom LK)
Acier
. 8000 200 1,32 1510 15
inoxydable
Titane 5410 115 1,8 1668 21,9
Ti6Al4V 4430 114 0,58 1630 6,6
WC 14950 600 5 2800 60/80
TiC 4900 440 0,000125 3160 21
Haslelloy 8220 200 0,9 1320/1350 12/20
Inconel 8440 209 1 1390/1425 13,2
Diamant 3520 1220 1077 3550 2000
Molybdéne 10200 329 18,7 2620 140
Silicium 2330 140 107° 1414 150

TABLE 2 — Propriétés des matériauz des électrodes-piéces[23]

L’acier inoxydable et I’inconel sont les deux matériaux qui ont quasiment les
mémes caractéristiques : une faible température de fusion et une faible conductivité
thermique, ce qui va limiter la dispersion de I’énergie des décharges sur toute la
piéce et permettre d’obtenir un état de surface moins rugueux. Cependant, I’inconel
est plus cher que P’acier inoxydable. C’est pour cette raison que P’acier inoxydable
a été choisi.

0.3 Meéthodes de fabrication des micro-outils

La fabrication des micro-outils, d’'un diametre inférieur a 100um, est problématique lorsque
les méthodes traditionnelles par contact mécanique sont utilisées, car les contraintes exercées
sur le micro-outil deviennent tres importantes, et cela entraine sa déformation et méme sa
cassure. Ainsi, des méthodes sans contact seront privilégiées pour la fabrication de micro-outils
de faibles diametres. Parmi ces méthodes, nous trouvons : I’usinage par électroérosion et

la gravure électrochimique.
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0.3.1 Fabrication par micro-électroérosion EDM

En industrie, 'usinage par micro-électroérosion est le procédé le plus répandu pour la fabri-
cation des micro-outils de diametre allant jusqu’a quelques dizaines de micrometres. Il existe
plusieurs variantes du procédé ou la différence se trouve dans la forme de la deuxieme électrode
et le mouvement relatif d'une électrode par rapport a l'autre.

La figure 5 représente trois types d’usinage par micro-électroérosion, qui permettent de
fabriquer ces micro-outils [27] :
— Usinage du micro-outil contre un bloc stationnaire a flanc droit
— Usinage du micro-outil avec un disque en rotation

— Usinage du micro-outil avec un fil

(a) (b) (c)

oclt o T e

Wire "
$=0.07mm

Block

FIGURE 5 — Fabrication des micro-outils cylindriques par nEEDM : (a) usinage contre un bloc
stationnaire a flanc droit; (b) usinage avec un disque en rotation; (c) usinage avec un fil

[27][28][29]

Sur les machines d’usinage par micro-électroérosion, nous trouvons souvent 'usinage a fil.
Ce procédé est utilisé, car il permet de fabriquer des micro-outils de diametre allant jusqu’a
10pm [30][31].

Cependant, les résultats des études menées par Lim et al [27] montrent que l'usinage par
micro-électroérosion ne permet pas d’obtenir un diametre en dessous de 10um a cause du
risque de cassure du micro-outil. Les résultats, illustrés sur la figure 6, représentent le profil des
micro-outils obtenus par I’équipe de recherche en utilisant trois types d’usinage par pEDM.

(a) (b) (c)

we.  J
FIGURE 6 — Micro-outils usinés par wEDM : (a) bloc stationnaire (b) disque en rotation (c)
érosion a fil [27][29]

———TTTT

¥ s00pm




Introduction générale

Dans la fabrication des micro-outils par EDM, il est nécessaire de contrdler la forme du
micro-outil, ses dimensions et sa rugosité de surface. Pour contrdler les dimensions et la rugosité,
un systeme de détection de contacts est utilisé afin d’éviter toute collision qui peut entrainer
I’endommagement du micro-outil. L’inconvénient de ces techniques est qu’elles sont inefficaces
lorsque le diametre du micro-outil devient inférieur a 10um. Pour ces raisons, plusieurs équipes

de recherche [32] se sont orientées vers 'étude de la gravure électrochimique.

0.3.2 Fabrication par gravure électrochimique

La gravure électrochimique est une méthode de fabrication de micro-outils. Elle consiste a
appliquer une différence de potentiel entre deux électrodes (le micro-outil : 'anode, la contre-
électrode : la cathode) immergées dans une solution. La réaction électrochimique entre la solu-
tion et le micro-outil entraine la dissolution progressive de ce dernier. Parmi les avantages de

cette technique, nous trouvons son faible cofit et la simplicité de mise en ceuvre [33].

La figure 7 illustre le dispositif expérimental a deux électrodes, couramment utilisé, avec un

barreau de tungstene en anode et une contre-électrode en platine en cathode plongés dans un

._|

électrolyte (NaOH par exemple).

Tungsté e\‘ Platine
r\ (contre-
(+) () électrode)

Electrolyte !
NaOH

FIGURE 7 — Cellule électrochimique a deux électrodes [34]

La figure 8 montre un exemple de micro-outil obtenu par gravure électrochimique. La forme
de I'outil n’est pas cylindrique sur toute la longueur plongée (et elle présente une inhomogénéité

de la gravure) [23].

" |—
* |

SEM HV: 10 kV WD: 11.76 mm | | MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 60 x Det: SE
View field: 4.64 mm Date(m/dly): 06/13/12 INL

FIGURE 8 — Micro-outil en tungsténe fabriqué par gravure électrochimique [23]
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La fabrication des micro-outils par gravure électrochimique, cylindriques et faibles dia-
metres, nécessite une étude approfondie des parametres afin de dépasser les problématiques
de la gravure, telles que I'inhomogénéité et le risque de la cassure du micro-outil. La sec-
tion suivante présente les problématiques rencontrées lors de la fabrication des micro-outils en

tungstene par gravure électrochimique, et lors de I'usinage par pEDM des pieces en acier.

0.4 Problématiques de la these

La fabrication des micro-outils cylindriques en tungsténe a grand facteur de forme et 1'usi-
nage des pieces en acier par micro-élecroérosion avec une résolution de bum n’est pas simple.

En effet, plusieurs contraintes entrent en jeu.

0.4.1 Fabrication des micro-outils cylindriques en tungstéene

Lorsque le micro-outil est mis dans la solution, un ménisque apparait au niveau de 'interface
tungsteéne-air-solution. Il est dii aux tensions de surface. Lors de la gravure, 'outil ne se grave
pas d’une manieére homogene, et en particulier la gravure est plus rapide au niveau du ménisque.
La poursuite de la gravure entraine donc généralement la cassure de 'outil et la perte de sa
partie basse par gravité (effet "drop-off'). Par conséquent, les outils obtenus apres gravure sont
coniques et a faible facteur de forme. La figure 9 illustre le phénomene "drop-oft" qui représente
une problématique majeure lors de la fabrication des outils cylindriques. Notamment, lors de
la fabrication d’outil a un faible diametre (de 'ordre de quelques dizaines de micromeétres), car
nous risquons de le perdre par l'effet "drop-off". Donc, limiter cet effet est I'un des objectifs de
la these.

@ — T~ () — T3 (0

(W) (w) (W)

a énisqueE
/]
— / Gravité ;
é /1
' NaOH
LS LSS L

FIGURE 9 — Effet "drop-off" (a) : Micro-outil initial (b) : perte de la partie basse par effet
"drop-off" (c) : micro-outil final
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0.4.2 Usinage par micro-électroérosion des pieces en acier

La problématique rencontrée lors de 1'usinage par micro-électroérosion est la naissance de
décharges électriques de maniere aléatoire (figure 10) méme lorsque les conditions expérimen-
tales sont identiques. Ceci engendre un enlevement de matiere de maniere aléatoire et influe sur
la résolution d’usinage. Donc, usiner des pieces avec une résolution de 5pum demande la maitrise
de la physique du plasma des décharges et des parametres expérimentaux du procédé. C’est le
deuxieme objectif de la these.

Tek anét 75.0MHz* Filtre du bruit

- CQU ra nt ; : : ; ;
(@ snv & J4aams (@® 245y

<10HJ61924 |

FIGURE 10 — Série des décharges

Les objectifs de la these, sont :

1. Etudier Peffet des paramétres physico-chimiques de la gravure électrochimique pour fa-
briquer des micro-outils cylindriques a grands facteurs de forme (environ de 100) d’'une

maniere automatisée et reproductible.

2. Etudier l'effet des parametres d’usinage, par micro-électroérosion, pour pouvoir choisir
des parametres optimaux qui permettent d’usiner des pieces avec une résolution élevée

(5um) avec une faible usure du micro-outil.

0.5 Plan de la these

Objectifs de la thése \

- Fabrication de micro-outils, en tungstene, cylindriques a
grand facteur de forme
- Etude des parametres physiques du procédé d'usinage par

micro-électroérosion
- (®]

10
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Le manuscrit de la theése est composé de six chapitres :

Le premier chapitre présente 1’état de I'art sur la fabrication de micro-outils, en tungstene
par gravure électrochimique. L’effet "drop-oft" et les solutions proposées, par certaines équipes

de recherches, pour fabriquer des micro-outils sont aussi cités.

Le deuxieme chapitre aborde I’étude des parametres expérimentaux utilisés lors de la gravure
électrochimique des micro-outils. Ces parametres controlent 'efficacité de la gravure et le profil
des micro-outils obtenus, une analyse détaillée de chaque parametre sera présentée. Les résultats
expérimentaux obtenus seront utilisés pour le développement d’un nouveau banc de gravure.

Le troisieme chapitre présente la méthodologie mise en ceuvre pour fabriquer des outils
cylindriques a grand facteur de forme d’une maniere reproductible en utilisant les résultats
obtenus dans le chapitre précédent.

Le quatrieme chapitre est consacré a I’étude bibliographique du procédé d’usinage par micro-
électroérosion. Le principe du procédé et le phénomene de naissance des décharges seront pré-
sentés. Les différents types d’usinages seront également commentés. De méme, les principaux

parametres influencant les performances d’usinage seront abordés.

Le cinquieme chapitre s’articule autour des parametres expérimentaux ou une étude détaillée
des parametres électriques et géométriques du procédé sera abordée ainsi que leur effet sur les
performances d’usinage. L’ensemble des parametres étudiés et les observations expérimentales
obtenues relatives a 1’énergie des décharges, a la quantité de matiere arrachée et a 1’état de
surface de la piece seront utilisés pour percer des trous.

Le dernier chapitre présente les résultats obtenus lors du percage de trous en utilisant les
parametres d’usinage optimaux obtenus dans le chapitre 5.

Enfin, une conclusion générale sera présentée, dans laquelle les résultats les plus importants
seront analysés. Des perspectives, pour améliorer le procédé, seront proposées. Ce mémoire sera
clos par des annexes et une liste des références bibliographiques.

Introduction générale
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FIGURE 11 — Structure de la thése
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Premiere partie

Fabrication des micro-outils en
Tungstene par gravure électrochimique
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Chapitre

Principe et état de 'art

Ce chapitre présente l’état de 'art sur la fabrication des micro-outils en tungsténe par gra-
vure électrochimique ou les problématiques liées a la gravure ainsi que les réactions chimiques

produites lors de la dissolution seront présentées.
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Objectifs du chapitre

- Imperfections et problématiques de la gravure

- Etat de l'art

"There’s plenty of room at the bottom"
R. Feynman (1959)

1.1 Introduction

Dans ce chapitre, nous allons nous focaliser sur la fabrication de micro-outils en tungs-
tene par gravure électrochimique. Ces micro-outils vont nous servir par la suite a usiner des
pieces en acier par micro-électroérosion. Les micro-outils doivent répondre a plusieurs exi-
gences spécifiques a l'usinage : leur forme doit étre cylindrique, leur diametre adapté a la
micro-électroérosion (¢ jusqu’a 5um) et leur facteur de forme doit étre élevé (Fy > 100) [23].

La figure 1.1 illustre le profil idéal du micro-outil que nous voulons fabriquer, il est constitué

de quatre parties différentes :
e Tige cylindrique : qui sert a la saisie du micro-outil pour 'opération du serrage mé-
canique dans la machine d’usinage par micro-électroérosion. Elle correspond au fil de

départ.

e Fuseau : C’est la zone comprise entre les plans z = 0 et z = Z;. Elle représente une zone

de transition de la gravure électrochimique.

e Partie cylindrique (partie utile) : ¢’est la partie du micro-outil obtenue apres gravure

et utilisée lors de 'usinage par microélectroérosion.

e Extrémité du micro-outil : elle est définie comme la zone au-dela de z = Z,. Elle est

idéalement nulle.

Tige

Fuseau

Z=Zf y
0 ~
ufo. o |§
t [Diamétre (3

—| =

| g

S

Z=2, v

v Extrémité

FIGURE 1.1 — Allure d’un micro-outil
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Autre leur diametre, les micro-outils sont caractérisés par le facteur de forme F :

20— 2 Loy
Ff _ 0 f _ utile (11)
Pm Pm
Ou :
— ¢, : Le diametre moyen, de la partie utile du micro-outil, apres gravure électrochimique

— Lye : La longueur utile du micro-outil

1.2 Principe de la gravure électrochimique du tungstene

La dissolution du tungsténe par voie électrochimique dépend fortement de la valeur du pH de
la solution utilisée et de la tension appliquée comme lillustre la figure 1.2. Lors de I'utilisation
d’une solution alcaline, le tungstene se décompose et se dissout sous forme d’ions du tungstate
WO?™ sile pH est >5.

1.5

0.5 -

E/ VSHE

-0.5 1

FIGURE 1.2 — Diagramme E-pH pour le systéme W-HyO a 25 °C [21][35]

Lors de la fabrication des pointes pour les microscopes a effet tunnel (STM), la solution uti-
lisée est généralement soit de I’hydroxyde de sodium (NaOH) soit de I’hydroxyde de potassium
(KOH) [36],[35],[37],[38].

La dissolution électrochimique du tungsténe est un domaine étudié depuis longtemps, no-
tamment par Armstrong et al [39] et Kelsey [40]. Les processus de dissolution du tungsténe
sont complexes. Dans cette these, nous nous contenterons d’une représentation simplifiée du
processus. Les réactions électrochimiques qui se produisent pendant la gravure anodique du
micro-outil sont : 'oxydation du tungstene a sa surface en trioxyde de tungstene W03 qui se

dissout par la suite en tungstate WO~ comme le montrent les équations suivantes :
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A Tanode, la formation d’une couche visqueuse du tungstate autour du micro-outil [33][34]
[41][42] :
Wiy +60H™ — WOs3(5) + 3H0 + 6e™ (1.2)

WO +20H — WOF™ + H,0 (1.3)

ce qui donne globalement :

W) +80H™ — WO;™ + 4H,0 + 6~ (1.4)

A la cathode, des ions d’hydroxyles OH~ se forment avec un dégagement gazeux de di-
hydrogene H, [41][42][43][44] :

6Hy0 + 6e~ — 3Hy(,) + 60H™ (1.5)

L’équation complete de la réaction chimique (1.4) et (1.5) est [41]][44][36][45] :

Wisy +20H™ +2H,0 — WO~ + 3Hy,) (1.6)

Lors de la gravure anodique, nous constatons qu’a la fin du processus, nous avons la forma-
tion d’ions du tungstate W O3~ autour du micro-outil. Cette couche, visqueuse [46], va couvrir

l'outil et va s’écouler vers le bas par gravité [46].

Avant de commencer la gravure, une caractéristique I(V) est réalisée. Elle permet, dans notre
cas, de connaitre les potentiels de chaque phase (oxydation, réduction, équilibre) et de vérifier
la continuité électrique au niveau de la cellule de gravure. La figure 1.3 illustre la caractéristique
I(V) sur une plage de [-2V; 2V]. L’oxydation de I'outil commence & partir d'un potentiel de
-0,5V (courant non nul). La réduction est la phase o 1’électrolyse de 1’eau prend place (& partir
d’un potentiel de -1,4V). Pendant la phase d’oxydation, le pic de courant est di a la formation
d’une couche de tungstate et sa hauteur est due a la vitesse de balayage. Avant le plateau, il
y’a la formation de tungstate, mais comme le courant est faible, il a le temps de s’écouler dans
la solution (NaOH). Pour des courants plus importants, une couche de Tungstate se forme ce

qui limite le passage de courant (plateau).
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Réduction
L

Oxydation

Courant (A)

Repos

20 -15 -1,0 -05 1,5 2,0
Tension (V)

FIGURE 1.3 — Caractéristique I(V) :vitesse de balayage 0,3V /s; durée de la caractéristique :
17s; numéro de scan : 1; solution : NaOH 4 mol/l; fil de tungsténe de diamétre 250um et de
longueur 5mm ; électrode de référence : Ag/AgCl/KCl saturé

1.2.1 Calcul du diameétre moyen

Lors de la gravure électrochimique, la quantité de matiere arrachée est donnée par la loi de
Faraday :

m=—%— (1.7)
Ou :
— m : La masse de matiere gravée
— @Q : La quantité de charges passant dans la cellule lors de la gravure en Coulomb
— F : La constante de Faraday (F = 96485 C/mol)
— M : La masse molaire du tungstene (M=183,85 g/mol)

— z=06 : Le nombre d’électrons impliqués dans la réaction électrochimique

Dans le calcul du volume de la matiére arrachée, nous supposons (1) que tous les électrons
ont été utilisés pour graver le micro-outil sans prendre en compte I'existence d’autres réactions;
(2) que la matiere est idéalement enlevée, uniquement, sur la partie cylindrique de 1'outil. Le

volume de la matieére arrachée est :

w.L m
AV = = (92 — §?) = — 1.8
- =" (1)

Ou :
— &®( : diametre initial du micro-outil
— & : diametre, théorique, moyen du micro-outil apres gravure
— L : longueur plongée dans la solution NaOH

— p : masse volumique du tungstene
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A partir des équations 1.7 et 1.8, le diametre moyen théorique du micro-outil apres gravure

o= \/q>g - (fﬁ‘ﬁ"&) (1.9)

est donné par I’équation (1.9).

1.3 Imperfections et problématiques de la gravure

Pendant les études expérimentales, le micro-outil est dans la plupart des cas plongé ver-
ticalement dans la solution et I'application d'un potentiel entre les deux électrodes entraine
I’amincissement du micro-outil. La poursuite de la gravure engendre la rupture du micro-outil
au niveau de la zone du contact de sorte que le cone inférieur soit perdu dans la solution.
Ce phénomene est connu dans la littérature par Ueffet "drop-off" (figure 1.4). Comme son nom
I'indique, il s’agit de la perte de la partie gravée et I’'obtention de pointe. Le sommet du cone su-
périeur présente des caractéristiques utiles en microscope a effet tunnel (STM) et en microscope
a force atomique (AFM).

L’effet "drop-oft" a fait ’objet de plusieurs études. C’est un phénomene qui se produit lorsque
la gravure du micro-outil dépasse un certain seuil. Pour réduire ce probleme, il faut comprendre
le phénomene physique inhérent a ce procédé de gravure.

=

/Tungslcn probe

3N

L Electrolyte

FIGURE 1.4 — Effet de la tension de surface (ménisque) [47]

Avant d’aborder ’aspect chimique de l'effet "drop-off', nous allons parler de l'utilité de
cet effet dans la fabrication des pointes. Les premiers auteurs se sont intéressés a la taille de
ces pointes et leur utilisation en émission de champ. Les travaux de Melmed [46] représentent
les premieres études effectuées dans le domaine. Lim et al [48] se sont concentrés dans leurs

recherches sur la fabrication des pointes en tungstene par gravure électrochimique dans des
solutions de NaOH et KOH.

La figure 1.5.(a) représente le montage expérimental le plus utilisé lors de la fabrication
des pointes par gravure électrochimique. Un fil de diametre de 125um est immergé dans du
NaOH et du glycérol. Un signal pulsé de quelques volts est appliqué entre le micro-outil et la
contre-électrode a 'aide d’un relais temporisé. La gravure des pointes est controlée de maniere
optique tout au long de la gravure par un microscope. C’est avec cette méthode que 1'équipe
[49] a pu fabriquer des pointes coniques ayant un rayon de courbure, a l'apex, de quelques
nanometres comme montré sur la figure 1.5.(b).
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(a) (b)

Relais Lemponsé
Autotransformateur

Tension de sortie

0-30v
}u; Electrode

IRV fq\

AT weon| ||

Conire-électrode (Ni} Verre

Cylindriqua polypropyléns

FIGURE 1.5 — Fabrication des pointes a partir d’un fil en tungsténe de diametre 125 pm, un
récipient contenant de NaOH et du glycérol et un signal pulsé a été appliqué (a) : dispositif
expérimental (b) : pointe obtenue [49]

La compréhension de l'origine de 'effet "drop-oftf" a demandé des études approfondies dans
le domaine. Choi et al ont constaté que parmi les principales causes de cet effet, nous trouvons
la dissolution inhomogene du tungsténe. Les ions tungstate produits ont tendance a migrer
vers le fond de la solution par gravité au cours de la gravure, ce qui accélere la gravure du
micro-outil & la surface (homogénéité du ménisque)[49].

Nous trouvons une autre explication qui met en évidence l'effet des forces de capillarité
(tension de surface) qui conduisent a la formation d’'un ménisque au niveau de l'interface outil-
solution-air. De ce fait, les flux de convection au voisinage du fil modifient la gravure. Ce
phénomene est schématisé sur la figure 1.6. D’aprés les études [36], la forme du ménisque
impacte la forme finale de la pointe, car la vitesse de gravure au sommet du ménisque est

beaucoup plus lente qu’en bas (le principe du vortex montré sur la figure 1.6).

e _ Tungsten wire
Vortex L
— Air-Solution interface

Y ;
WO, anodic film flow > \\ "lf
- \}4 \ l\

FIGURE 1.6 — Schéma du fluz d’ions WO3~ lors de la gravure électrochimique d’un fil en
tungsténe dans NaOH ou KOH [}3][36]

Dans la littérature, nous trouvons une autre explication par rapport a cette différence de
vitesse de gravure. Elle est expliquée comme étant une conséquence de la présence d’un gradient
de concentration di a la diffusion des ions OH~. Ce qui engendre par la suite la séparation

de la partie basse du micro-outil, car la résistance a la traction du micro-outil au niveau du
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ménisque ne peut plus supporter le poids de I'extrémité inférieure du micro-outil ot une quantité
importante du tungstate reste collée[43]. C’est de cette maniere que se produit effet "drop-off"
et que des pointes sont fabriquées.

La figure 1.7 réunit les étapes lors de la gravure du micro-outil jusqu’a la perte de sa partie
basse par effet "drop-oft". Elle décrit le dépot du tungstate en bas du micro-outil et la rapidité
de la gravure au niveau du ménisque et notamment I'obtention des pointes, partie haute, a la

fin de la gravure.

4

FIGURE 1.7 — Description de l’effet "drop-off" lors de la gravure électrochimique d’un fil en
tungsténe dans le NoOH ou KOH : (a) Formation du ménisque; (b) a (e) Formation d’une
couche dense du tungstate WO3™ ; (e) rupture de la partie basse [21]

1.4 Etat de l’art

Nous allons décrire, dans cette partie, I'effet des bulles du dihydrogene émises par la contre-
électrode lors de la gravure sur la forme des micro-outils et leur impact sur 'effet "drop-oft".
Nous présenterons aussi quelques expériences effectuées, par des équipes de recherches afin de

rendre la gravure la plus homogene possible.

1.4.1 Position de la contre-électrode

D’apres Yoshimoto [33], la distance entre le micro-outil et la contre-électrode a un réle pri-
mordial sur la gravure. Le positionnement de la contre-électrode proche du micro-outil engendre
des effets indésirables sur le profil du micro-outil notamment au niveau du ménisque. Cela est
dii aux bulles d’hydrogene Hs émises par la contre-électrode qui vont perturber la gravure lors
de leur échappement de la solution. Ce qui entraine 'accélération de gravure au niveau du
ménisque (partie non protégée par la couche du tungstate) et a terme la perte du micro-outil

par effet "drop-oft".

Ju [36] a étudié l'effet de la position de la contre-électrode sur le facteur de forme du micro-
outil. Il a utilisé une contre-électrode, annulaire, qui entoure le micro-outil dans des positions
différentes par rapport a U'interface air/solution. D’apres les résultats de ses recherches, mettre
la contre-¢électrode dans le méme niveau que U'interface air/solution (comme illustré sur la figure
1.6 (a)) entraine la formation de micro-outils de faible facteur de forme, car le champ électrique
est élevé dans cette zone par rapport au reste du micro-outil. A contrario, I’éloigner de 'interface
air /solution (h=2mm dans le cas de ses études) engendre la fabrication de micro-outils a grand
facteur de forme (figure 1.8 (c)).
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(a) Cathode positlon: the same level of the alr-solution Interface

- Tungzien wire
-
kirSolution
=7 imerince

__Cathode ring

(b) Cathoede position: 1.0 mm below the air-solution interface

T ===

() Cathode position: 2.0 mm below the air-solution interface

lrm!l_:_:_

FIGURE 1.8 — Position de la contre-électrode dans des endroits différents par rapport a l'inter-
face air/solution lors de la gravure électrochimique d’un fil en tungsténe[36]

Dans le but de limiter I'effet des bulles d’hydrogenes sur le profil du micro-outil, I’équipe
de Mathew et al [50] a étudié l'effet du déplacement vertical de la contre-électrode lors de la
gravure. Ils ont fait varier la position de la contre-électrode (figure 1.9 (a)) avec une vitesse
de 2,2um/s puis de 2,7um/s. Le déplacement de la contre-électrode permet d’éparpiller les
bulles d’hydrogenes produites. De ce fait, elles ne seront pas concentrées au méme endroit, ce
qui permet de limiter leur effet et d’obtenir des micro-outils a grand facteur de forme allant
jusqu’a 450 (figure 1.9 (b)).
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(a) (b)
Time taken to go over small
element=t¢
Total pulses over small
Anode element=m
(Tool)
Infinitesimally 14
small element

FIGURE 1.9 — Déplacement de la contre-électrode avec une vitesse de 2,2 pm/s puis de 2,7 pm/s
lors de la gravure d’un micro-outil en tunsténe (a) : Modéle utilisé (b) : Micro-outil obtenu de
facteur de forme 450, longueur AB+BC de 4575um et de diamétre de 10um/[50]

D’autres équipes ont proposé la séparation des deux électrodes (contre-électrode et micro-
outil) pour limiter l'effet des bulles d’hydrogenes produites [41] (figure 1.10).

electronic switch

+  p———o——p0
7V DC

tip

i KOH

FIGURE 1.10 - Séparation des deux électrodes [41]

D’autres chercheurs se sont intéressés a mettre la contre-électrode dans un tube [33] ou
dans un cylindre en verre [33] pour éliminer totalement cette contrainte. Et d’autres[21] ont
simplement éloigné la contre-électrode de 'outil de sorte que les bulles d’hydrogenes émises ne

perturbent pas la gravure, comme montré sur la figure 1.11.
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Contre Contre
électrode Tungsténe électrode

WO2-

v

FIGURE 1.11 - Effet du dégagement d’hydrogéne au niveau de la conte-électrode : (a) lorsque
la contre électrode est proche de loutil; (b) lorsque la contre électrode est loin de [’outil

1.4.2 Position verticale du micro-outil

Pendant la gravure électrochimique, le micro-outil est toujours mis a la verticale. Cette
position permet aux ions du tungstate formés W03~ de s’écouler vers le bas par gravité [36].
Nous trouvons dans la littérature, le cas ol le micro-outil est immergé completement dans la
solution (figure 1.12) afin de fabriquer des pointes. Cette méthode a permis de fabriquer des
pointes de longueur allant de 0,5mm a 4,5mm avec un angle de conicité inférieur a 1°.

Microcontroller &
External Circuitry

| Bubble Barrier

FIGURE 1.12 - Immersion totale du micro-outil dans une solution KOH[51]

D’apres ces études, la position verticale du micro-outil et 'immersion de la partie a graver
sont la meilleure solution a choisir pour fabriquer des micro-outils. Dans la littérature, plusieurs
méthodes de gravure ont été effectuées pour fabriquer des micro-outils cylindriques a grand
facteur de forme.

1.4.3 Meéthodes de gravure électrochimique

L’effet "drop-off" représente un défi, pour les équipes de recherches intéressées par la fabri-
cation des micro-outils de forme conique, car il entraine la cassure précoce du micro-outil et la
perte du controle sur la gravure. C’est pour cette raison que plusieurs auteurs ont effectué de
nombreux essais pour réduire cet effet. Plusieurs méthodes de gravure ont été envisagées : la
gravure statique, la gravure dynamique, la gravure par paliers et la gravure par vibration de la
solution. Dans cette section, nous allons les décrire et présenter les résultats obtenus.
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1.4.3.1 Gravure statique et gravure dynamique

La gravure statique consiste a faire la gravure du micro-outil sans le bouger tandis que la
gravure dynamique se base sur le déplacement vertical du micro-outil lors de sa gravure. Le
fait de garder le micro-outil en statique pendant toute la durée de gravure entraine la perte de
sa partie basse rapidement (effet "drop-oft") .

Le micro-outil obtenu a alors un faible facteur de forme (figure 1.13 (a)), et dans certaines
conditions, la forme du micro-outil est cylindrique [36]. L’équipe de recherche [36] a étudié
la gravure dynamique afin de comparer les résultats obtenus lors de I'utilisation de la gravure
statique. A la suite de cette étude, il s’est avéré que la gravure dynamique engendre la fabrication
de micro-outils coniques sur une longueur importante comme illustrée sur la figure 1.13 (b).
Cela est justifié par le déplacement permanent du micro-outil et donc la position du ménisque
n’est pas stable ce qui permet d’éviter 'effet "drop-off' et d’obtenir des micro-outils a grand
facteur de forme [33][36]. L’inconvénient de cette méthode est qu’elle permet de fabriquer des
micro-outils coniques ce qui n’est absolument pas 1’objectif dans cette these.

(a)
Tungsten wire
\ '
Meniscus
-l A SR 1
‘ time
t t; 5]
(b)
t al ;“2

time

4 t ]

FIGURE 1.13 - Allure du micro-outil aprés gravure : (a) statique (b) dynamique [33][36]

D’apres Khan [52], afin d’obtenir des micro-outils & grand facteur de forme, il existe deux
parametres a ajuster en gravure dynamique : 'amplitude des oscillations verticales au niveau de
la solution et la fréquence des oscillations c.-a-d. la vitesse avec laquelle le niveau de la solution
se fait varier.

L’amplitude des oscillations influence ’angle et la longueur du cone obtenu. Une amplitude
élevée de quelques millimetres entraine I'obtention d'un cone ou I'angle de la pointe est petit
(quelques degrés) et la longueur est grande (quelques millimetres).

Les études menées par Khan [52] ont proposé de faire varier la vitesse de déplacement de
l'outil entre 2 pm/s et 10 pm/s. Et, il a pu produire des micro-outils coniques d’un angle de
10 ° et d'une longueur approximative de 1,5 mm lorsque 'amplitude d’oscillation est de 3 mm.
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D’apres ces résultats, une oscillation d’amplitude inférieure a Imm permet d’avoir un grand
angle au niveau de la pointe (30°) et d’une longueur courte (approximativement 0,6 mm).
Ces résultats montrent que cette technique n’est pas adaptée a la fabrication de micro-outils
cylindriques. Elle est fortement utilisée dans le cas de la fabrication des micro-outils coniques.

1.4.3.2 Gravure dynamique en plusieurs étapes

La gravure dynamique en plusieurs étapes est une amélioration de la gravure dynamique.
L’objectif de 'utilisation de cette méthode est la fabrication des micro-outils cylindriques a
grand facteur de forme. Les chercheurs [52] qui ont utilisé cette méthode ont décidé d’effectuer
la gravure dynamique du micro-outil avec deux étapes sur deux longueurs différentes. Ce qui
va empécher 'apparition de l'effet "drop-oft" et va aider a homogénéiser la gravure. Lors de leur
étude expérimentale, ils ont immergé un micro-outil d’une longueur de I1mm a 4 mm, dans la
solution, pour une durée de gravure de 10 min a 20 min. Dans chaque expérience, ils fixent une
longueur qui varie de Imm a 4mm. Par la suite, il laisse la gravure du micro-outil progresser
jusqu’a ce qu’il constate que le micro-outil s’amincit considérablement au niveau du ménisque
et que le micro-outil risque d’étre perdu par effet "drop-off'. A ce moment-la, ils enlevent le
micro-outil de la cellule de gravure, et ils effectuent une étape de nettoyage supplémentaire.

Cette étape de nettoyage est cruciale, car elle permet d’enlever les résidus de la gravure (le
tungstate et le NaOH) collés sur la surface du micro-outil. Le protocole de nettoyage qu’ils ont
utilisé, consiste a nettoyer le micro-outil avec de ’eau-déionisée et 1’acide isopropylique puis le
sécher avec 'azote. Dans leur étude, aucune explication n’est donnée concernant le choix de
ces solutions. Une fois le micro-outil nettoyé, ils le remettent dans la solution pour effectuer la
deuxieme étape de gravure. Cependant, cette fois-ci, la longueur du micro-outil immergée dans
la solution est plus courte que celle plongée dans la premiere étape de gravure. Cette méthode a
permis d’obtenir une forme cylindrique au niveau de la partie gravée. Toutefois, les micro-outils
obtenus sont & faible facteur de forme (figure 1.14).

Cette étude a montré que les caractéristiques des micro-outils fabriqués par gravure dyna-
mique sont étroitement liées aux parametres de la technique utilisée en termes d’amplitude,
de fréquence d’oscillations et de longueur du micro-outil plongé dans la solution [52]. Cette
méthode de gravure est intéressante, cependant le facteur de forme obtenu est plus faible que

celui obtenu en une seule étape de gravure.
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FIGURE 1.14 — Gravure dynamique en deux étapes. De A a C : premiere étape. De D a F :
deuziéme étape [52]

1.4.3.3 Gravure par étapes

Lim et al[34] ont proposé une technique alternative a la gravure statique. Elle consiste a
faire varier la longueur plongée dans la solution dans le but d’éviter I'effet "drop-oft" et assurer
I’obtention d’une forme cylindrique du micro-outil. Cette technique porte le nom "gravure par

paliers".

La figure 1.15 schématise le principe de la technique, la longueur du micro-outil plongée dans
la solution est régulierement modifiée avec une durée de gravure bien spécifique pour chaque

étape de gravure.

A Taide de cette technique, ils ont obtenu un diameétre de ¢ = 60um sur une longueur de
120pum dans les conditions suivantes : diametre initial du micro-outil en tungstene de ¢y =
500um, solution KOH de concentration de 5 mol/l et une tension appliquée de 2V.

Electrode

Electrolyte

FIGURE 1.15 — Gravure par étapes [34]
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1.4.3.4 Gravure avec vibration de la solution

Une étude menée par Wang [53] a utilisé une méthode alternative, nommée gravure avec
vibration de la solution, pour fabriquer des micro-outils cylindriques a grand facteur de forme.
Le principe de la méthode est illustré dans la figure 1.16, il consiste a faire vibrer la solution
lors de la gravure du micro-outil afin de se débarrasser plus facilement de la couche visqueuse
du tungstate qui bloque la gravure. L’équipe a choisi de prendre en considération que la partie
basse du micro-outil. Comme illustré sur la figure 1.16, ils ont utilisé un micro-outil long qui
pénetre la cellule et ils ont lancé la gravure jusqu’a la perte du micro-outil par effet "drop-oft",
puis ils ont pris comme résultat la partie basse de 1'outil obtenu.

En utilisant cette technique, Wang et al [53] ont réussi a fabriquer des micro-outils cylin-
driques de 11pum de long et 500nm de diametre, en utilisant une amplitude de 50 pm, une
fréquence de 35 Hz, une tension de 4V et une concentration de 1mol/l. Cette méthode a montré
que la vibration verticale de la solution influence, elle aussi, le profil et le facteur de forme du
micro-outil.
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W ring (-) O tf . 7 .D O \ q Ol
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W red (+) Flow direction Final shape
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i .l‘ Lower portion

FIGURE 1.16 — Vibration de la solution avec une amplitude de 50 pm, une fréquence de 35Hz,
une tension de 4V et une concentration de 1 mol/l (a) : Banc expérimental (b) : Schématisation
de la gravure [53]
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A notre connaissance, peu d’études ont été effectuées concernant l'effet des parametres
(physiques, géométriques, ou électriques) sur la gravure. Seules quelques équipes qui se sont
notamment intéressées a 1’étude de 'effet de la concentration et de la tension appliquée lors de
la gravure.

Dans cette section, nous allons présenter les résultats obtenus, par ces équipes, afin d’illustrer
I'influence de ces deux parametres sur le facteur de forme du micro-outil apres gravure.

1.4.4 Concentration de la solution

La dissolution du tungsténe dépend de la concentration de la solution NaOH ou KOH.
D’apres Ju [36], une solution (NaOH ou KOH) de concentration de 3 mol/l permet d’avoir un
facteur de forme aux environs de 20 dans le cas ou la tension appliquée est de 3,3V avec une
longueur utile de 600um (figure 1.17). Tandis qu’une faible concentration de 1mol/l conduit
a fabriquer des micro-outils de facteur de forme allant jusqu’a 200 (figure 1.17). Ceci est cer-
tainement di a la quantité d’ions OH ~. En effet, pour une concentration élevée, la vitesse de
dissolution devient rapide. Par contre a faible concentration, la vitesse de gravure est lente.
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Ceci peut s’expliquer par le fait que le tungstate a plus de temps pour couler, et donc 'outil
est gravé d’une maniere plus homogene.

Electrolyte concentration (mol/L)
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FIGURE 1.17 — Effet de la concentration sur le facteur de forme d’un micro-outil en tungsténe
lors de l'application d’une tension de 3,3V et une longueur plongée de 6008mum [36]

1.4.5 Tension appliquée lors de la gravure

La tension appliquée pendant la gravure électrochimique influence la forme du micro-outil
obtenu. D’apreés Ju [36], une tension élevée engendre la rapidité de la vitesse de gravure, car la

cinétique chimique des ions OH~ devient plus grande.

Ju a utilisé une tension élevée supérieure a 2,5V qui a permis de produire un micro-outil
de faible facteur de forme dans les conditions suivantes : concentration de KOH de 1,5 mol/l,
longueur utile de micro-outil de 600um. Comme illustré sur la figure 1.18, une tension élevée
de 6V entraine I'obtention d'un facteur de forme tres faible (aux environs de 30) tandis qu'une
tension de 2V engendre la fabrication de micro-outils a grand facteur de forme (aux environs
de 300).
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FIGURE 1.18 — Effet de la tension appliquée sur le facteur de forme d’un micro-outil en tungs-
tene lors de 'utilisation d’une solution KOH de concentration 1,5 mol/l et une longueur plongée
de 600um [36]

Le type de signal appliqué impacte la forme de 'outil apres gravure. L’équipe de Chanq
[54] a étudié deux types de signaux : le signal continu et le signal pulsé. Lors de application
d’un signal continu de 2V. Ils ont obtenu un micro-outil ou la gravure est accélérée au niveau
du ménisque, car cette partie n’est pas protégée par la couche de tungstate W03~ comme
montré sur la figure 1.19 (a) et (b). La poursuite de la gravure engendre la perte de l'outil
par effet "drop-off' et I'obtention d’un micro-outil conique (pointe). Cependant, un signal pulsé
permet de laisser le temps a la couche de tungstate de s’écouler et d’homogénéiser la gravure.
Par conséquent, elle permet d’éviter la perte de l'outil par effet "drop-oftf" et d’obtenir des
micro-outils cylindriques -figure 19 (c) et (d)-.
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FIGURE 1.19 — Effet du signal appliqué : (a) et (b) signal continu; (c) et (d) signal pulsé

1.4.6 Etapes de la gravure électrochimique

Pour fabriquer un micro-outil de faible diameétre (quelques micrometres), il faut contrdler
soit le courant qui circule dans la cellule de gravure, soit la tension. L’équipe de Stone [51] s’est
intéressée a 'application d’une tension continue de 4V. Dans leurs expériences, ils ont défini un
seuil de courant pour chaque étape de gravure :

1. Etape de polissage : Cette étape permet d’enlever les résidus (tungstate et NaOH)
collés sur la surface du micro-outil.

2. Etape de gravure : Pendant cette étape, la gravure du micro-outil s’effectue. Sa durée
dépend du diametre final désiré.

3. Etape de finition : cette étape permet d’enlever un peu de matiére afin d’atteindre le

diametre désiré.

La figure 1.20 illustre I'allure du micro-outil obtenu apres chaque étape de gravure. Nous
pouvons voir la différence entre les trois étapes au niveau du profil et diametre du micro-outil
obtenu.
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FIGURE 1.20 — Etapes de gravure (a) : polissage (b) : ébauche (c) : finition [51]

Les travaux de recherches effectués au sein de 'INL (précédemment a cette these) ont pu
aboutir a la fabrication de micro-outils de diametre moyen @ = 33 pm + 0,31 pum sur une
longueur de 3mm. Donc, un facteur de forme de 91 d’une maniere reproductible, mais avec la
présence d’'un opérateur [21]. Cependant, lors de la these, ils ne sont pas intéressés a I’étude
des parametres et leurs effets sur la gravure des outils.

La fabrication des micro-outils de diametre inférieur a 10um d’une maniére automatique
a ¢té 'objet de leur étude. Cependant, ils ont été confrontés a plusieurs défis. La figure 1.21
illustre un outil fabriqué ot le diametre moyen est de 8 pm. La fabrication de cet outil a demandé
I'intervention de 1'opérateur ; et la validation de la reproductibilité n’a pas été achevée a cause
de la finesse du diametre obtenu qui a entrainé parfois la perte de 'outil par effet "drop-oft" et
la perte du controle sur la gravure.

De ce fait, une étude des différents parametres intervenant lors de la gravure est primordiale
afin de maitriser le procédé et aboutir a fabriquer des outils cylindriques a grand facteur de

forme d’une manieére automatisée.

FIGURE 1.21 — Micro-outil en tungstene de ®=8 um + 1 pm et Fy=78 réalisé par gravure
électrochimique en utilisant le NaOH de C=4mol/l, un signal pulsé et une tension de 5V [21]
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1.5 Conclusion

Dans ce chapitre, nous nous sommes intéressés d'une part a 1’état de 'art des méthodes
permettant de fabriquer des micro-outils par gravure électrochimique, et d’autre part a donner
un bref apergu sur les types et les parametres de gravure qui influencent la forme et le diametre

du micro-outil.

La gravure électrochimique du tungsténe se base sur I'application d’un potentiel entre deux
électrodes. Lors de la gravure, il y a la production de tungstate qui se dépose le long de I'outil
d’une maniere inhomogene. Cette couche de tungstate et les bulles d’hydrogenes émises par la

contre-électrode entrainent I'inhomogénéité de la gravure.

Pour y remédier, plusieurs équipes de recherche ont proposé différentes méthodes afin d’amé-
liorer le procédé de gravure et de limiter le risque de perdre I'outil par effet "drop-off'. Ces
propositions combinent a la fois : (i) I’éloignement de la contre-électrode de 1'outil afin d’éviter
I'effet des bulles d’hydrogenes émises et qui rendent la gravure de 'outil plus rapide au niveau
du ménisque. (ii) 'application d’un signal pulsé afin de laisser le temps a la couche du tungstate
formée de s’écouler vers le bas de 'outil.

Aussi, ils ont testé plusieurs méthodes : soit en laissant 'outil en statique, ou bien en le
remontant lors de la gravure, soit en vibrant la solution ou bien en effectuant plusieurs étapes de
gravure en statique. D’apres leurs résultats, la gravure dynamique entraine 1’obtention d’outils
coniques, tandis que la gravure statique permet de fabriquer des outils cylindriques. La vibration
de la solution est une méthode qui permet de fabriquer des outils cylindriques a grand facteur
de forme. Cependant, la mise en place de leur protocole de retirer ’outil par le bas ne répond
pas a nos exigences, puisque les outils que nous fabriquons vont étre utilisés lors d’un usinage.
La méthode de la gravure par étapes semble la plus prometteuse dans notre cas, car elle permet
de fabriquer des outils cylindriques a grand facteur de forme.

D’apres I'étude bibliographique, nous avons pu comprendre I'interaction entre les différents
parametres de la gravure électrochimique. Elle nous a aidés a choisir les conditions initiales de

gravure de notre procédé.

En nous appuyant sur cette étude bibliographique, nous avons pris la décision d’implémenter
un banc ou la gravure est statique. Nous allons, aussi, mettre le micro-outil en verticale puisque
notre banc de gravure sera implémenté dans une machine d’usinage par micro-électroérosion

pour usiner des pieces en acier une fois que les micro-outils sont fabriqués.

A partir de cette étude, plusieurs verrous scientifiques apparaissent, notamment la cassure
de T'outil par effet "drop-off' et l'influence des parametres physico-chimiques sur le profil et le
facteur de forme des outils.

Dans ce sens, cette these vise dans un premier temps a étudier l'effet des différents pa-
rametres du procédé sur le profil et le diametre des outils pour déterminer les parametres
optimaux qui permettent d’obtenir des résultats satisfaisants au niveau de la forme et du dia-
metre des outils. La validation de la répétabilité du procédé sera aussi réalisée pour garantir
la reproductibilité des outils. Dans un second temps, les parametres optimaux seront utilisés
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pour fabriquer des micro-outils cylindriques a grand facteur de forme.
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Chapitre

Etude des parametres expérimentaux

Ce chapitre est consacré a la présentation du protocole de gravure et a la caractérisation des
micro-outils. L’effet des paramétres de gravure sur le profil et le diametre des micro-outils
est présenté. Ainsi que la reproductibilité de la gravure est étudiée. Le choix des parametres
optimaux qui permettent de fabriquer des micro-outils cylindriques a grands facteurs de forme

est également discuté dans ce chapitre.
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Objectifs du chapitre

- Présentation du protocole de gravure

- Etude des parametres expérimentaux

"It doesn’t matter how beautiful your theory is, it doesn’t matter how smart you are. If it
doesn’t agree with experiment, it’s wrong"
R. Feynman

2.1 Introduction

Ce chapitre présente une étude des parametres expérimentaux principaux influencant la
gravure. Comme la gravure des micro-outils sera établie sur la machine de 1'usinage par micro-
électroérosion, il est nécessaire de comprendre l'effet de chaque parametre afin de pouvoir graver

le micro-outil selon le diametre désiré de maniere automatique.

Ce chapitre est constitué de deux parties : une présentation générale du protocole de gravure
et les méthodes de caractérisation des micro-outils utilisés. Ainsi qu’une étude des parametres
expérimentaux. Les parametres permettant d’avoir des résultats satisfaisants seront utilisés,
par la suite, dans la fabrication automatique des micro-outils.

2.2 Description du banc expérimental

Un banc de gravure a été développé durant cette these. Il est constitué, comme illustré sur
la figure 2.1, d'un sourcemetre qui permet de controler la quantité de charges passant dans la
cellule de gravure, d’appliquer un signal pulsé et d’effectuer la caractéristique I(V). La partie
mouvement est assurée par un axe motorisé de type ANYCUBIC I3 MEGA qui permet de
contrdler la longueur du micro-outil plongée dans la solution. La cellule est une cellule a trois
électrodes :

— Micro-outil (WE) en tungsténe : il représente ’électrode de travail, il est mis en
anode. Dans ce chapitre, le diametre initial du micro-outil est de ®(=250um et la longueur
plongée est de L= bHmm.

— Contre-électrode (CE) en platine : elle est inerte a la solution, et elle est sous forme
de serpentin.
— Electrode de référence (RE) : est de type Ag/AgCl/ KCI saturé.

L’avantage d’une cellule a trois électrodes est de controler la tension entre 1'outil et la so-
lution. Le choix d’une cellule a trois électrodes est utilisé lors de la modélisation électrique
de la cellule de gravure (annexe. B).
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FIGURE 2.1 — Mise en place d’un banc de gravure électrochimique d’outils en tungstéene : (a)
Photo ; (b) Schéma

Les conditions expérimentales communes entre toutes les expériences présentées dans ce

chapitre, sont :
— Solution NaOH de concentration de 4mol/1
— Cellule de gravure de dimensions géométriques identiques
— Longueur du micro-outil plongée est de 5 mm
— Electrode de référence est mise au milieu de WE et CE

— La distance entre chaque électrode est de 4 cm

Le signal utilisé, lors de la gravure, est pulsé (figure 2.2). Il est constitué de quatre para-
metres : le temps de gravure Toy, le temps de repos Torr, le potentiel de gravure Vo et le
potentiel de repos Vorr. Le choix des valeurs optimales de chaque parametre est nécessaire afin

de pouvoir fabriquer des micro-outils cylindriques de maniere répétable.

U(VIA
Ton Torr
VON
>
Vorrl  —— Lo t(s)

FIGURE 2.2 — Forme du signal électrique appliqué lors de la gravure
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Le contrdle de la quantité de charges et de la longueur plongée est important. Comme
illustré sur la figure 2.3, une erreur de 100pum sur la longueur plongée influence le diametre
final du micro-outil obtenu apres gravure, notamment lors de 'application d’une quantité de
charges qui dépasse 12 C. La longueur du micro-outil immergée dans I’électrolyte est controlée
a 'aide d’un systéme de détection de contact ohmique. Et, un programme permettant de
controler la quantité de charges a été développé ou une commande d’arrét de la gravure est
effectuée automatiquement lorsque la consigne, quantité de charges voulue, est atteinte. Avec
ces optimisations, nous avons pu atteindre une résolution de 2,5 um sur I'immersion de 'outil

dans la solution et une résolution de 0,2 C sur la quantité de charges.

250
200

150 —L=5,3mm

— L=5,4mm

100

Diameétre (um)

50

0 + } + } t }
10 15
Q(©)

FIGURE 2.3 — Evolution du diamétre vs la quantité de charges pour deuz longueurs d’outils
différents. D’apres 'équation 1.7

o -

2.3 Protocole de gravure

2.3.1 Choix et positionnement de 1’outil

Le positionnement du micro-outil dans la cellule de gravure s’effectue en utilisant un axe
motorisé de type ANYCUBIC I3 MEGA. Le micro-outil est descendu par pas de 2,5 ym jusqu’au
contact avec la solution a ’aide d’un systeme de détection de contact ohmique (ce qui représente
la référence). Puis, le micro-outil est plongé de bmm.

Le fil, utilisé lors de la gravure est acheté chez Goodfellow. La précision sur un diametre de
250 pm est de £2 pm. Comme le montre la figure 2.4, qui représente 1’évolution du diametre
en fonction de la quantité de charges pour plusieurs diametres initiaux (P = 247um; &g =
250pm). La moindre erreur sur le diametre initial influe sur le diametre final de I'outil apres
gravure. L’erreur est d’autant plus grande que la quantité de charges est élevée. La fabrication

d’outils micrométriques nécessite donc de mesurer précisément le diametre initial.
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FIGURE 2.4 — Evolution du diamétre vs la quantité de charges pour des écarts au niveau du
diameétre initial du micro-outil. D’apres ’équation 1.7

2.3.2 Décapage et caractéristique I=£f(V)

La caractéristique I(V) est la premiére étape du protocole de gravure. Elle permet de décaper
le micro-outil et de vérifier la continuité électrique de la cellule. Afin de réduire la durée de
cette caractéristique et de ne pas graver l'outil, la phase de réduction n’a pas été effectuée, le
potentiel maximal du balayage a été réduit a 1V, et la vitesse de balayage a été fixée a 0,3V /s.
Apres cette étape, le diametre du micro-outil mesuré est, généralement, de 247um. Aussi, la
caractéristique I(V) est comparée a une caractéristique de référence dans le but de vérifier le
courant passant dans la cellule. La figure 2.5 montre la caractéristique I(V) de référence.

LA B B BN BN EENL B B RN B |
-08 -0,6 -04 -02 00 02 04 06 08 1,0 1,2
Tension (V)
FIGURE 2.5 — Caractéristique 1(V) de référence pour un fil de tungsténe de diamétre initial

de 250 um et de longueur plongée de Smm, une solution NaOH de concentration de jmol/l en

température ambiante : vitesse de balayage 0,3V /s; durée de la caractéristique : 17s; numéro
de scan : 1
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2.3.3 Gravure de I’outil et mesure de la charge

2.3.3.1 Gravure de ’outil

A partir de I’étude bibliographique présentée dans le chapitre 1, un signal pulsé permet
d’éviter la perte du micro-outil par effet "drop-oft" et de fabriquer des micro-outils cylindriques
a grand facteur de forme. Comme nous allons le voir, nous avons choisi une durée de gravure de
Ton= 3s. Le potentiel appliqué pendant le temps de repos est de Vorr=-0,8 V. C’est la tension
de I'équilibre. Les deux parametres : temps de repos Topp et potentiel de gravure Vpn ont fait
I'objet d'une étude pour déterminer les valeurs optimales. La figure 2.6 illustre le signal pulsé

avec ses parametres électriques et temporels.

U(V)A
Ton Tore
Von
»
Vorr,  —— L. t(s)

FIGURE 2.6 — Forme du signal électrique appliqué lors de la gravure

La figure 2.7 illustre une étape complete de gravure. A chaque cycle, un pic de courant est
observé, il est di a la couche du tungstate qui se reforme a chaque début de cycle.

0,20

0,15 1

FIGURE 2.7 — Caractéristique I(t) lors de la gravure électrochimique d’un fil de tungsténe de
diametre initial de 250 pm et de longueur plongée de 5mm, une solution NaOH de concentration
de 4mol/l en température ambiante : temps total de gravure : 745s; Von=0,5V ; Vopr=-0,8V;
Ton=Torr=3s
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La figure 2.8 montre 1’évolution du courant pendant un cycle de gravure. Cette évolution
montre, clairement, la présence d’'un phénomene transitoire pendant la durée Tpy. Aucun phé-
nomene transitoire n’est observé pendant Tyrp. Cela nous permet d’affirmer que le phénomene
transitoire observé est de nature faradique, et qu’il ne correspond pas a la charge de la capacité
d’interface. L’effet capacitif n’est pas détecté avec notre banc de gravure. Il peut étre attribué
a la formation de la couche de tungstate sur l'outil. La constante de temps de ce phénomene
est typiquement de 'ordre de 1,2s.

Pendant la gravure, les ions OH~ pénetrent la couche poreuse de tungstate formée moins
rapidement au début, puis cette couche bloque le passage uniforme du courant. Pendant le temps
de repos, un courant quasiment nul circule dans la cellule, car il n’y a pas d’accumulation de
charges (figure 2.8).

0,18 -
0,16 3
0,14
0,12
0,10
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0,06 -
0,04 ?\
0,021 !
o] ios
—_—=ts
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3.5 4,0 45 50 55 6,0

Courant (A)

Temps (s)

FIGURE 2.8 — Cycle de la caractéristique I(t) lors de la gravure électrochimique d’un fil de
tungsténe de diametre initial de 250 pm et de longueur plongée de 5mm, une solution NaOH de
concentration de 4mol/l en température ambiante : Von=0,5V ; Vopr=-0,8V ; Ton=Torr=3s

2.3.3.2 Mesure de la quantité de charges

Afin d’atteindre le diameétre désiré et minimiser le risque de perdre le micro-outil par effet
"drop-oft". Le calcul de la quantité de charges passant dans la cellule, durant le cycle de gravure,
est important. Pour ne pas prendre en compte le courant qui passe dans la cellule, pendant

le temps de repos, l'intégrale est calculée uniquement sur les durées de gravure Toyn (équation
2.1) :

Qlt) /t" i(t) dt (2.1)

to
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2.4 Caractérisation des micro-outils

La caractérisation des micro-outils apres gravure est une étape indispensable dans notre
étude. Elle repose sur la mesure du diametre du micro-outil, I’analyse de son profil ainsi que le
calcul de facteurs de mérite (facteur de forme Fy et facteur d’acceptation F,) que nous allons
présenter dans cette section. Ils aident a la validation des micro-outils gravés par rapport a nos

contraintes d’usinage.

2.4.1 Mesure du profil des micro-outils

La mesure du diametre des micro-outils est effectuée par un microscope, Olympus, équipé
du logiciel et qui permet de reconstruire les images. La résolution de mesures est de 3 pm.
Le profil complet de l'outil est obtenu en utilisant l'option de la reconstitution d’image du
microscope. Elle est effectuée par pas de 500 pum sur la partie gravée de 'outil et de 100 pm au
niveau du ménisque. Apres la prise de ces mesures, le calcul du diametre moyen est effectué,
puis il est comparé au diametre théorique obtenu par I’équation de Faraday (eq 1.7).

2.4.2 Facteurs de mérite
2.4.2.1 Facteur de forme F

Le facteur de forme FY est utilisé dans le chapitre 3 ou la fabrication des outils est analysée.
I1 est utilisé pour définir la qualité de 'outil dédié a 'EDM. La formule 2.2 représente 1’'équation

utilisée pour le calculer.

Luie
Fp = (2.2)

cbmesuré

— Lyie - longueur utile. C’est la longueur ou le micro-outil est quasi-cylindrique.

— Dpesure - diametre moyen mesuré apres gravure (um)

2.4.2.2 Facteur d’acceptation [

Le facteur d’acceptation F, est le deuxiéme facteur mis en place afin de caractériser les
outils obtenus apres gravure. Il permet de quantifier la variation du diametre sur la longueur
utile. La figure 2.9 illustre les parametres utilisés dans le calcul de ce facteur.

Les micro-outils ayant un facteur d’acceptation F, < 20%, sont acceptés et ils seront utilisés
par la suite pour 1'usinage des pieces. Ce pourcentage représente un critere que nous avons défini
des le départ de notre étude.

(I)max - (I)mzn
F, = mer __min

(I)longueur utile

%100 (2.3)

— P00 : diametre maximal mesuré sur la longueur utile (um)
— ®,,;, : diametre minimal mesuré sur la longueur utile (um)

— Diongueur utite : Diametre moyen mesuré sur la longueur utile (um)

45



Etude des parametres expérimentaux
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FIGURE 2.9 - Profil d’un micro-outil aprés gravure

2.5 Parametres expérimentaux

Dans cette section, le choix des parametres optimaux permettant de fabriquer des micro-
outils cylindriques a grand facteur de forme est abordé. Toute I’étude est effectuée en appliquant
une quantité de charges de Q=13C afin de pouvoir analyser et comparer les résultats.

2.5.1 Choix de la quantité de charges

La figure 2.10 illustre 1’évolution du diametre en fonction de la quantité de charges pour un
micro-outil de diametre initial de $=247um (apres le décapage du fil) et une longueur plongée
de L=bmm. Comme montré sur le graphe, la gravure s’accélere au-dela de Q=12,5C. Dans
toutes nos expériences, nous avons choisi d’appliquer une quantité de charges de 13C, car le
diametre du micro-outil n’est jamais le méme sur toute la longueur plongée, et la gravure n’est
pas forcément homogene. Cela permet de sauver tous les micro-outils et d’éviter la cassure du
micro-outil par effet "drop-off”.
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[
T

0 —

Q(C) 10 15

FIGURE 2.10 — Fvolution du diamétre vs la quantité de charges pour un micro-outil de &y =
247um et L = bmm. D’aprées 'équation 1.7
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2.5.2 Parametres électriques

Le choix de la tension de gravure Vpoy et le temps de repos Topp est nécessaire dans la
fabrication des micro-outils cylindriques. De ce fait, une étude de ces deux parametres a été
effectuée en se mettant dans les conditions expérimentales citées au début de ce chapitre et en
appliquant une quantité de charges de 13 C.

Dans un premier temps, l'effet de la tension de gravure Vo a été étudié. La tension optimale
choisie sera, par la suite, appliquée lors de I'étude de I'effet du temps de repos Tporpr. La durée
de gravure Ton= 3s, le potentiel de repos Vporr = -0,8V et la concentration de la solution
NaOH a 4 mol/l sont maintenus dans toutes les expériences.

2.5.2.1 Tension de gravure Vpy

L’étude de la tension de gravure Vo a été basée sur le choix des valeurs critiques permettant
de visualiser la différence entre les profils des micro-outils obtenus. Cela a été effectué en

s’appuyant sur la caractéristique I(V) (figure 2.11). Les trois valeurs de tensions étudiées sont :
— Von=0,1V qui appartient a la pente de la zone oxydation
— Von= 0,5V qui représente le début du plateau

— Von=1 V qui se situe sur le plateau

0,10 -
0,08 -
0,06 - \
0,04
0,02
0,00 -

20,02

Courant (A)

-0,04 -
-0,06

0,08 ———— 77— ———— 71—
2,0 -1,5 -1,0 -0,5 V0.1V V=05V V FIVELS 2,0

Tension (V)

FIGURE 2.11 - Tensions de gravure Von étudiées

2.5.2.2 Tension de gravure Vpny = 0,1V

Les résultats obtenus, apres I'application d'une tension de Vo = 0,1V, sont présentés sur
la figure 2.12. Nous pouvons constater que le profil des micro-outils obtenus apres gravure n’est
pas identique (soit au niveau du ménisque soit sur la longueur utile qui sera utilisée par la suite
dans l'usinage des pieces). Il y a un manque de reproductibilité. La gravure est plus rapide dans
la premiere expérience (figure 2.12) que dans les deux autres (figure 2.12 (b) et (c)).
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Notre hypothese est que le nombre des électrons qui entre en jeu pour enlever un atome du
tungsteéne n’est pas toujours a 6, lors de ’application d'une tension de gravure de Vo = 0,1V
L’étude de la gravure a faible tension n’est pas abordée. Dans la littérature, toutes les équipes
intéressées par ce sujet ont appliqué des tensions de gravure élevées qui dépassent 1V. Pour
ces valeurs de tensions, ils supposent que la valence est a 6 dans les équations chimiques. La
vérification de cette hypothese n’a pas été faite, car elle sort du cadre de cette these. Aussi, nous
supposons que pour une tension appliquée Von=0,1V, la formation du tungstate n’est pas aussi
importante ou tout du moins qu’elle est lente, ce qui permet son élimination par écoulement par
exemple. Ainsi, la gravure du tungsténe s’effectue sans protection de tungstate. Cela pourrait
expliquer le manque de reproductibilité, car la gravure ne serait pas limitée par cette couche.
Notre hypothese est que I'avantage de cette couche est qu’elle régule et homogénéise la gravure.

(a) (b)
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FIGURE 2.12 - Profil de trois micro-outils en tungsténe de diamétre initial de 250 pum et
de longueur plongée de S5mm gravés dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en
température ambiante, pour Q=13,2C; Von=0,1V; Vorr=-0,8V; Ton=Torr=3s
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2.5.2.3 Tension de gravure Vyy = 0,5V

Comme illustré sur la figure 2.13, la gravure a Voy= 0,5V a permis d’obtenir des micro-
outils de profil quasi-identique. La gravure est homogene au niveau du ménisque et sur une
longueur utile de 3,5 mm pour les trois expériences. Le diametre moyen est presque identique ;
il est de 'ordre de 80 pum. Cette tension de Vo= 0,5V valide la reproductibilité.
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FIGURE 2.13 — Profil de trois micro-outils en tungsténe de diametre initial de 250 pm et
de longueur plongée de 5mm gravés dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en
température ambiante, pour Q=13,2C; Von=0,5V ; Vorr=-0,8V; Ton=Torr=3s
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2.5.2.4 Voy =1V

L’application d'une tension de Voy=1V rend la gravure plus rapide au niveau du ménisque
ce qui augmente la probabilité de perdre l'outil par effet "drop-off'. Cette partie de 'outil
"ménisque" n’est pas couvert par la couche du tungstate, car elle s’écoule rapidement en bas de
I'outil. C’est pour cela que la partie haute se grave beaucoup plus que le reste du micro-outil.
La figure 2.14 illustre le profil d’'un micro-outil gravé a Vony=1V ou le diametre au niveau du
ménisque est de 40pum pour un diametre de 100pum en bas de 1'outil. Nous pouvons constater
aussi que la hauteur du ménisque est plus importante que celle obtenue a 0,5V.
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FIGURE 2.14 - Profil des micro-outils en tungsténe de diamétre initial de 250 um et de longueur
plongée de S5mm gravés dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en température
ambiante pour Q=13,2C; Von=1V; Vorr=-0,8V; Ton=Torr=3s

2.5.2.5 Synthese

Les résultats obtenus dans cette étude montrent que les potentiels permettant d’avoir une
gravure homogene sont ceux qui appartiennent au plateau de la caractéristique I(V). Cependant,
un potentiel élevé influence la gravure au niveau du ménisque et augmente le risque de perdre
le micro-outil par effet "drop-oftf'. Aussi, une faible tension ne permet pas d’avoir une gravure
homogene, car la couche du tungstate formée n’est pas suffisante pour protéger le micro-outil et
homogénéiser la gravure. Une tension de Vony=0,5V permet d’avoir une gravure plus homogene
que les deux autres tensions (Von=0,1V; Voy=1V) de maniére reproductible.
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2.5.3 Temps de repos Tprr

Deux temps de repos ont été étudiés : Torr=3s et Torr=9s. Les résultats obtenus a
Torr=9s, montrent que le micro-outil est plus gravé que dans le cas de Torp=3s (figure 2.15).
Notre hypothese est que, pour chaque cycle de Torr=9s, la couche du tungstate formée a le
temps de s’écouler. Par conséquent, au début du cycle suivant, la gravure s’effectue sur du
tungsteéne nu ce qui permet d’enlever beaucoup plus de matiere par rapport a Tppp=3s. Toute-
fois, un temps de repos de Tprr=9s pose un probléme au niveau de la durée totale de gravure.
Elle devient plus longue (20 minutes) par rapport au temps total de gravure ou Torpp=3s. Il
ne dépasse pas 7 min. En effet, le temps de gravure est une contrainte importante a prendre en
compte dans notre étude, car il impacte le temps total de la fabrication de I'outil et 'usinage
des pieces par l'outil fabriqué. Pour rendre la durée de gravure acceptable, un temps de repos
de Torr=3s a été choisi comme étant le parametre optimal.
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FIGURE 2.15 - Profil des micro-outils en tungsténe de diamétre initial de 250 uym et de longueur
plongée de S5mm gravés dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en température
ambiante pour Q:L?,QC, VONII V,' VOFF:—O,SV,' TON:38 (CL) TOFF:35 y (b) TOFFZQS

2.5.4 Etude de la reproductibilité

Avant de passer a 'étude systématique du procédé, I'étude de la reproductibilité est la

premiere étape qui a été validée .

2.5.4.1 Conditions expérimentales

La validation de la reproductibilité du procédé a été effectuée en se mettant dans les condi-
tions optimales suivantes :
— Concentration de NaOH : 4 mol/]
— Température de NaOH : température ambiante 25° C
— Longueur plongée : 5 mm
— Quantité de charge : Q= 13 C
— Von = 0,5V ; Voprp=-0,8V

— Ton = Torr = 3s
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2.5.4.2 Caractérisation des micro-outils gravés

La caractérisation des micro-outils, obtenus apres gravure, montre que les outils fabriqués

sont cylindriques sur une longueur de 3,5 mm d’une maniére reproductible (figure 2.16). Au

niveau du ménisque, la gravure est plus importante et présente une différence entre les trois

micro-outils sur cette partie. Le profil d'un micro-outil est illustré sur la figure 2.17.
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FIGURE 2.16 — Etude de la reproductibilité de gravure de micro-outils en tungsténe de diamétre
initial de 250 pm et de longueur plongée de 5mm, une solution NaOH de concentration de 4mol/l
et température ambiante pour Q=13,2C; Von=0,5V ; Vorr=-0,8V; Ton =Torr=3s

500 pm

FIGURE 2.17 — Profil du micro-outil en tungsténe de diametre initial de 250 um et de longueur
plongée de 5mm gravé dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en température
ambiante pour Q=13,2C; Von=0,5V ; Vorr=-0,8V ; Ton =Torr=3s
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Les trois micro-outils ont un diametre moyen mesuré quasi-identique avec un écart de 2
pm dans 'erreur de mesure (tableau 2.1). L’écart entre le diamétre mesuré et calculé est lié a
une gravure plus importante au niveau du ménisque. Il est de 'ordre de 10um. Cet écart est
di a l'imprécision du calcul de diametre théorique ou nous supposons que le micro-outil est

cylindrique sur toute la longueur plongée.

Micro-outil D resure(m) D e (pem) AD(um)
1 81 94 13
2 82 94 12
3 85 94 9

TABLE 2.1 — Diametre des micro-outils en tungsténe de diameétre initial de 250 pm et de
longueur plongée de Smm. gravés dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en tem-
pérature ambiante pour Q=13,2C; Von=0,5V ; Vorr=-0,8V ; Ton=Torr=3s

Le calcul du facteur d’acceptation F, montre que les trois micro-outils répondent au critére.
Ils ont un facteur d’acceptation de 'ordre de 10% (tableau 2.2), ce qui est inférieur a la valeur
choisie au départ (20%). Concernant le facteur de forme F, de ces micro-outils, il est de 40.
Les résultats obtenus sont satisfaisants, mais ils ne répondent pas a notre cahier de charge qui
consiste a fabriquer des micro-outils a grand facteur de forme (>100). C’est pour cela qu’il est
nécessaire d’optimiser le protocole de gravure afin d’aboutir a notre objectif.

Tt (e By (um) (o) L) B Fy
1 90 82 52 87 3500 9 40
2 91 82 52 89 3500 10 40
3 91 85 o1 88 3500 7 40

TABLE 2.2 — Caractéristiques des micro-outils en tungstene de diamétre initial de 250 um et
de longueur plongée de 5mm gravés dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en
température ambiante pour Q=13,2C; Von=0,5V ; Vopr=-0,8V ; Ton =Torr=3s
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2.6 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté 'effet de quelques parametres expérimentaux sur la
gravure. Le protocole de gravure mis en place et les méthodes de caractérisation des micro-outils

ont été aussi présentés. Les résultats obtenus peuvent étre résumés, comme suit :

— La caractéristique I(V) est la premieére étape du protocole de gravure. Elle permet de
décaper le micro-outil et de vérifier ’absence de problémes électriques.

— Le controle de la quantité de charges et 'automatisation du banc de gravure sont néces-
saires dans la fabrication des micro-outils, car la moindre erreur au niveau de la quantité

de charges et la longueur plongée influe sur le diametre final de 1'outil.

— Une tension de gravure Vpn=0,5V permet d’obtenir une gravure homogene, d’une maniere

reproductible, par rapport aux autres tensions étudiées (Vony=0,1V; Voy=1V).

— Un temps de repos de Torr=3s est le temps choisi, car il permet de fabriquer des micro-
outils dans une courte durée (7 min) contrairement a une valeur Tpppr=9s ou la durée de

gravure est de 20 minutes.

— En utilisant ces parametres optimaux, la reproductibilité de la gravure avec un fil de dia-
meétre initial ®p=250um et une quantité de charges de Q=13C a été validée. Le diametre
des micro-outils obtenus est de 'ordre de 83 pum + 2um.

Dans le chapitre suivant, nous allons utiliser ces résultats pour fabriquer des micro-outils cy-
lindriques de diametre plus faible <80um. Les parametres optimaux utilisés, sont : Vony=0,5V ;
Vorr=-0,8V; Ton=Torr=3s.
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Chapitre

Optimisation du protocole de gravure

Ce chapitre est consacré a la fabrication des micro-outils cylindriques a grand facteur de
forme. Une analyse du nouveau protocole mis en place est effectuée. L’ensemble des résultats

expérimentaur obtenus et les contraintes rencontrées sont détaillés.
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Optimisation du protocole de gravure

Objectifs du chapitre

- Limites de la gravure en une seule étape

- Gravure en plusieurs étapes

3.1 Introduction

Ce chapitre présente la démarche suivie pour fabriquer des micro-outils cylindriques de
facteur de forme de 100. Les expériences réalisées, dans le chapitre précédent, nous ont permis
de déterminer les parametres optimaux de gravure. Ces parametres se représentent dans le
choix du potentiel de gravure Vpn et du temps de repos Torp. Une tension de gravure de
Von=0,5V permet d’assurer 'homogénéité de gravure. Un temps de repos de Torr=3s est
un bon compromis. Il permet d’obtenir un profil cylindrique de diametre de 80um lors de
I’application d’une quantité de charges de 13C pour un micro-outil de diametre initial de &=
250pm.

Les parametres expérimentaux choisis pour fabriquer ces micro-outils sont les suivants :

— Concentration : 4 mol/l

— Température : température ambiante 25 ° C

— Longueur plongée initiale : 5 mm

— Type de signal : signal pulsé

— Potentiel de gravure : Vo = 0,5 V

— Potentiel de repos : Vorr = -0,8 V (potentiel d’équilibre)
— Temps de gravure : Toy = 3 s

— Temps de repos : Torr = 3 8

Le banc expérimental utilisé reste le méme que celui présenté dans le chapitre 2. Une cellule
a trois électrodes pilotée par un sourcemetre qui permet de controler la quantité de charges
passant dans la cellule lors de la gravure.

Notre objectif est d’atteindre un diametre de quelques micrometres. Pour cette raison, il
était judicieux d’appliquer une quantité de charges plus grande que 13 C (figure 2.10) et d’agir
aussi sur la longueur plongée afin d’atteindre le diametre le plus petit possible d’'une maniére

reproductible et sans perdre le micro-outil par effet "drop-oft".
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3.2 Limites de la gravure en une seule étape

Afin de pouvoir estimer la quantité de charges maximale a appliquer lors de la gravure
sans perdre le micro-outil, nous avons utilisé I’équation (2.1). Selon la théorie, une quantité de
charges de Q=14,5C n’entraine pas la perte du micro-outil et nous avons voulu valider cette
hypothese. Donc, en nous mettant dans les conditions expérimentales montrées précédemment,
nous avons appliqué une quantité de charges de QQ = 14,5C. L’expérience a été répétée quatre
fois. La figure 3.1 illustre le profil réel et idéal des deux micro-outils obtenus lors de I’application
d’une quantité de charge de Q=14,5C. Les micro-outils obtenus ont un profil réel quasiment
identique a celui de l'idéal (soit au niveau du ménisque, soit sur la longueur utile qui va étre
utilisé lors de 'usinage). De méme, la gravure est homogene sur toute la longueur plongée ce
qui est avantageux. Cependant, il y avait un probleme au niveau de la reproductibilité. Dans

certains cas, le micro-outil a été perdu par effet "drop-oft".

(a) (b)
Micro-outil 1 Micro-outil 2
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5500 Aa,‘ 5500
5000 [ 5000 N
4500 - 4500
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2 2500 3 g 2500 3
5 2000 S g 2000 2
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FIGURE 3.1 — Gravure des micro-outils en tungstene de diamétre initial de 250 pm et de
longueur plongée de Smm gravés dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en tem-
pérature ambiante pour Q=14,5 C; Von=0,5V ; Vorr=-0,8V ; Ton=Torr=3s

Le tableau 3.1 résume le diametre moyen mesuré et le diametre moyen calculé en utilisant
I’équation 2.1. Dans ces expériences, nous avons pu atteindre un diametre moyen mesuré de

46pm. 11 est plus faible que celui donné par la théorie.

Micro-outil D, esure (Lm) D eatceure (em) AD(um)
1 46 61 15
2 47 61 14

TABLE 3.1 — Diameétre des micro-outils en tungsténe de diamétre initial de 250 pum et de
longueur plongée de S5mm. gravés dans une solution NaOH de concentration de 4mol/l en tem-
pérature ambiante pour Q=14,5 C; Von=0,5V; Vorr=-0,8V ; Ton=Torr=3s
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La caractérisation des deux micro-outils obtenus dans ces expériences montre que le diametr<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>