f/j g J UNiversITE B - - ; /
Xz NG ILLII 5 MANUTECH-SISE ireis }5
MINES ’ SAINT-ETIENNE UNIVERSITE DE LYON MnN“TEcH * f'e;!'

Saint-Etienne

Application du p-usinage FIB a I’étude des propriétés
mécaniques des revétements DLC/acier

S. Sao-Joaol# A. Choleridis!, C. Héau?, C. Donnet3, G. Kermouchel, H. Klocker?!

1 Laboratoire Georges Friedel, UMR 5307
Ecole des Mines
St-Etienne, France

2 Institut de Recherche en Ingénierie des Surfaces,
Groupe HEF,
France

3 Laboratoire Hubert Curien UMR 5516,
Université Lyon, Université Jean Monnet,
St-Etienne, France

4 Manutech USD
Batiment des Hautes Technologies
St-Etienne, France

D



2 Sommaire

MINES
Saint-Etienne

Q Introduction (essais micro-mécaniques)
O Revétements DLC
QO Micro-poutres (o résiduelle)
QO Micro-piliers (o(g))

Q Conclusions & Perspectives

GN-MEBA 5-6 Juin 2018



7%
/%/Z/ Introduction

Saint-Etienne
Propriétes

Pourquoi le py-usinage FIB ? » , .
d H J mecanique locales

Matériaux polyphasés, Matériaux sensibles (UO2), Couche mince...

Nano-indentation ]

Electron source
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Nano Indender XP
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I U-pilier
> _ U-poutre
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Essais de flexion Essais de traction

A. Stratulat and al. , Corrosion Science 104 (2016) D. Kiener and al., Scripta Materialia, 60, (2009)
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Essais de co

mpression
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Mesure de contraintes résiduelles

FIB-DIC micro-ring core

M. Sebastiani and al. Materials Science
and Engineering A (2011)
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lon beam layer removal method
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R. Schdongrundner and al.
Thin Solid Films (2014)
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SINES DLC

Micro-electronics Bio-engineering Automotive
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PECVD and Samples

samples

=2\ =2

f
Plasma source

gas
~ Pulsed DC

Deposition of thin films from vapor
to a solid state on a substrate (PECVD)

D
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Optimisation des conditions d’usinage

FEI Hellios Nanolab l Section poutre
(Source Ga+)

N P

Tilted on 53°

Forme du faisceau ionique

-

‘ » Maitriser la géomeétrie de la poutre
» 3 étapes d’usinage

D
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Micro-poutres

Etape 1: Préparation du micro-mur

Electron
Beam

8,
Y,
/ ‘

Direction d’observation (faisceau FIB)
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Etape 1: Préparation du micro-mur

Usinage: 30kV, 2,5 a 9nA
Nettoyage: 30kV, 80pA a 790pA
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eam Etape 2: Préparation de la micro-poutre
Electron
lon
Beam

HV curr WD det HFW mag B mode | tilt
Y | 10.00kV | 0.34nA 4.1mm ETD | 51.8 pm | 4000 x S
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Etape 3

Direction d’usinage

R HV curr WD det HFW mag B3 | mode | tilt D) HV cu wD det HFW mag B3 | mode | tilt — 10 ym —
® | 15.00kV | 0.34nA | 4.1mm | ETD | 51.8pm | 4000x | SE |0° ¥ | 1500kV | 0.34nA | 4.1mm | ETD | 51.8 pym | 4000x | SE |0°
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Mesure des déflections
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Modele mécanique

Principe Inputs: oy, et Gsous couche

1,4E-03 -3,91

U(x) (um) -:I’I:I_ U(x)

modele

U(x)

modele

U(x)

exp

s$1" HV curr WD det W qg de | tilt
4 | 15.00kV | 0.34nA | 4.1mm | ETD | 51.8 ym | 4000x | SE |0°
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Poutres de géométrie optimale
2um M2
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Comparaison déformées expérimentales et modélisées
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Mesure de contraintes

| D Upnax=2,1780p1¢ — 0,53505couche + 0,07 |

Umax

| DU,0x=0,9916p¢ + 0,1406G 5 0uche + 0,0094 |

Les inconnus ?
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U pax (1HmM M2) ~ 3,64 um

Umax (5um M2) = 1,9 pm
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oDLC(GPa)

OpLcC 1,82
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Nano-indenter insitu (Alemnis)

Indentation range: 35 um
Displacement noise floor : <1nm

Typical drift at room temperature : 5nm/min

Load range: 500mN standard
Load noise floor: 4uN / 12uN

N

Tip to sample alignment range: 26 x 26 mm (x-y),
22 mm (indentation axe) 1.2nm resolution
® Indentation tips : Berkovich, Cube Corner, Flat

top, Wedge, Spherical, etc. Easily exchangeable
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Calculs et mesures

ind
a2
Vind
sub
2
sub
N F F
Up = U — Upati — Usub — Uind Uy = Uy — Upati — —
P m a r * *
2r sub 2r ind
V.
Vo = mr?(ho — up) = r= -

D
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o

& | 2:08:57 PM

Difficultés d’usinage

. 7/16/2015 ‘ VH';/ j curr » WD det . HFW ‘mode‘ mag 3 [

15.00kvV | 0.17 nA | 4.0 mm | TLD | 82.9 ym SE 2 500 x

Fe pur, Thése D. TUMBAJOY (2015)
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Hétérogénéité
Control de la taille
Control de la forme
Visualisation du pilier

Temps de fabrication
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Réalisation de p-piliers sur revétements DLC

iy V r WD HFW mag BB | det | mode |
% | 10.00kV | 0.34nA | 42mm | 31.9pm |6501x | TLD | SE

Qp HV curr WD7 - HFW mag B}i det | mode
4 | 10.00kV | 0.34nA | 4.2 mm | 173 pm | 1200x | TLD

® Conditions Faisceau (30kV 790pA puis 40 pA)

® Usinage circulaire( de I'extérieur vers l'intérieure)

® Temps par pilier (30 a 40 min)
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Micro-Compression de piliers.

Pilier avant compression (FIB) Pilier aprés compression (FIB)

300 nm Mag = 5000 KX Signal A = SE2 Date :15 Dec 2017 ﬁ Ecale Nationale
— WD = 62 mm EHT = 5.00 kv Time :14:44:15 g e e e
200 nm Mag= 50.00K Signal A= SE2 Date :14 Dec 2017 f’ Ecole Nationale
— WD = 53 mm EMT = 5.00 kv ime 14:57:42 <y Sl des Mincs

® Dimensions pilier: Conditions d’essai:

- hauteur: 1,5 um - Flat punch 10 um

- diametre: 1pm - Control en déplacement 4
GN-MEBA 5-6 Juin 2018
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Micro-piliers

Micro-Compression de piliers.

True Stress (GPa)

N
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DLC Coating

: \ Nanoindentation
—Pillar 1 (0,1 um/s)
—~Pillar 2 (1 mN/s)

Pillar 3 (10 mN/S)

[ \ [
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True strain
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Micro-Compression de piliers (cycles).
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QO Micro-poutres

® Optimisation parametres d‘usinage FIB

® Réalisation de p-poutres de différentes géomeétries
® Observation in situ du fléchissement des p-poutres
® Méthode inverse de détermination des contraintes

résiduelles
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Q Micro piliers

® Essai de Micro-compression (Simple et Cyclique)

® Accord avec les mesures de nano-indentation

® Premiére caractérisation du comportement élasto-
plastique de revétements DLC

® Le revétement DLC a un comportement tres proche

du verre de silice (peu d’écrouissage)
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QO Dépot DLC/Acier

® Influence de la sous-couche (indentation + micro-piliers)
® Essai de flexion (comportement interfaces)
® Micro compression en cross- section:

pESS

2um Mag= 1099 KX Signal A = SE2 Date :1 Jun 2018

10 pm Mag= 834 X Signal A = SE2 Date :1 Jun 2018 j Eogle Nationale
Al JdLS des Mines = i q9:57:
H WD= 62mm EHT = 15.00 K Time +19:66:55 S RpEan de Moo — WD'= 6.2mm EHT = 15.00 kv Time :18:57:30
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Q Dispositif indentation/compression in situ

® Module Haute Dynamique (3000 s-1)
® Module Haute température :

Pilier alliage
HS25
Comprimé a 550 °C

D

2pm Mag= 1036 KX Signal A = SE2 Date :31 May2018 _fj Eogle Nationale Mag= 10.36 KX Signal A = SE2 Date :31 May
jate . Y M Supérieare des Mines - ime -13:07"
WD = 12.4 mm EHT - 10.00 KV Time 12:48:16 R T WD =124 mm EHT = 10,00 kY Time :13:07
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