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Contexte

liguid
+
0. (0.1 MPa)

Systeme Cu/O

2 phases stables :
- Cu,0

- CuO

Existe aussi une phase
métastable :
Cu,O, (paramelaconite)




Paramélaconite a été découverte en
1870 dans une mine de I’Arizona

Moins de 10 spécimens connus a

travers le monde

14,/amd avec a = 0.5837 nm and ¢ = 0.9932 nm
Deux états de valence du cuivre: Cu(+l) and Cu(+ll)

Jusqgu’a present aucune synthese de paramélaconite a

I'état massif
& élaboration en films minces (pulvérisation, PLD...) [1, 2]

[1] Pierson et al. Appl. Surf. Sci. 2003
[2] Pierson et al. Plasma Proc. Polym.. 2009




Ag,Cu,0, méme structure que Cu,O,. Decouvert en 1999 [3]

Ag,CuMnO, forme en 2006 [4]

Possibilité d’élaborer ces matériaux en couches minces ?

Pulvérisation cathodique magnétron en condition réactive

& Films amorphes = recuit dans I'air = formation de précipités
d’argent

[3] Gomez-Romero et al. Angew. Chem. Int. Edn. 1999
[4] Munoz-Rojas et al.J.Solid State Chem. 2006




2. Elaboration des revéetements
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Films d’Ag-Cu-O Films d’Ag-Cu-Mn-O

1 cible de Ags,Cu,

1 cible de Ags,Cus, 1 cible de Mn

Atmosphere Ar-O,

Atmosphere Ar-O,

Debit d'O, variable Intensité Mn variable

Température ambiante Température ambiante

Caractérisation des revétements

Difffraction des rayons X
RBS

Microsonde de Castaing
MEB + EDS
Spectrométrie UV-visible
Méthode des 4 pointes




3. Films d’Ag-Cu-0O

o experimental

Composition :
Ag,,Cu, O
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A 27,5sccm d’O, :

EDS = 55 at. % O

RBS = 40 at. % O Surestimation d’O par EDS
EPMA = 42 at. % O




sol. sol. (Cu,AQg),0
Ag-Cu-O + Ag
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Petitjean et al. J. Phys. D: Appl. Phys. 2009




Reflectance (%)
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La phase d’argent est mise en evidence par spectrophotométrie




Recuits de Ag,Cu,0O,

—~~
0
=
c
=]
o)
S
@
N—r
‘D
c
[}
g
£

Ag,Cu,0O; - 2Ag+2CuO +%0,
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Petitjean et al. Appl. Surf. Sci. 2009




Recuits de Ag-Cu-O amorphes

a-(Ag-Cu-O) - Ag + CuO
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—o— As-deposited

—0—100°C annealed
—e— 200°C annealed
—=a— 300°C annealed

500 600 700 800
Wavelength (nm)
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Precipités d’argent
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Thickness (um)

Précipités d’argent sur la surface du revétement

Pas de profil de diffusion de I'argent dans le film
& Diminution de la teneur en argent sous la surface




4. Films d’Ag-Cu-Mn-O

Ag/(Cu+Mn) = 2

brut de dépot |
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Bruts de dép6t sont amorphes = recuits dans I'air = formation d’argent

Pierson et al. J. Crys. Growth 2009
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Recuit a 550 T

Taille et répartition des precipités influencees par :

- Tempeérature de recuit
- Temps de recuit




A

AccV SpotMagn Det WD 1 100 um
200kV50 500x SE 59




Effet de I'épaisseur du film

Precipités polycristallins

Croissance en surface du film

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 20pm
250kv 40 1875x SE 654 1




5. Conclusion

e Films d’Ag-Cu-O et Ag-Cu-Mn-O élaborés par pulvérisation réactive
e Formation de précipités d’argent apres recuit des films amorphes

 L'ajout de Cu et/ou de Mn permet de moduler la température de
formation d’Ag

» Possibilite d’avoir des précipités de taille et de surface spécifique
variable

» Applications ? Catalyse ? Anti-bactérien
» Possibilité d’extension a d’autres meétaux peu reactifs




AccV SpotMagn Det WD 1 100um
200KV 50 500x SE 59

Mercli pour votre attention
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