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Présentateur�
Commentaires de présentation�
Je vous remercie Monsieur le Président.

Madame, Messieurs, les membres du jury

Mesdames et messieurs, Bonjour

Je suis heureuse de vous présenter les résultats de mes travaux de thèse réalisés au Laboratoire Environnement et Chimie Analytique de L’ESPCI qui ont porté sur le développement  et la caractérisation de polymères à empreintes moléculaires.�


Domaines d’application des couches minces

s\l
Tribol og e

Film anti-corrosion

Electronique/Photovoltaique Décoration
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Présentateur�
Commentaires de présentation�
L’analyse de composés d’intérêt pharmaceutique a bénéficié des dernières années de l’introduction de techniques analytiques performantes (U-HPLC, HTLC, )

De la mise en œuvre de détecteurs de plus en plus sensibles et spécifiques, notamment avec l’essor de la SM

Néanmoins, ces avancées techniques ne permettent pour autant de résoudre les problèmes de manque de sélectivité rencontrés lors de l’analyse de ces composés dans des matrices complexes telles que les fluides biologiques.

Ce manque de sélectivité est du à la co-extraction de composés interférents et aux phénomènes de suppressions d’ions pouvant avoir lieu lors de la déction par SM.

Un traitement sélectif de l’échantillion avant analyse s’avère alors nécessaire. Pour ce faire plusieurs techniques sont disponibles mais la plus répandue est l’extraction sur phase solide.

La SPE tire sa richesse de la dispersité des phases disponibles, de la facilité de son couplage à la LC voir la possibilité de son automatisation.

et surtout de l’introduction de support très sélectifs basés sur un mécanisme de reconnaissance moléculaires ont 

 �


Machine de dep6t TiN au LAL
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Pheénomene Multipactor
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Solution: dépét d’'un matériau ayant un
faible coefficient d’émission secondaire a la
surface des céramiques

!

Nitrure de Titane: TiN
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SECONDARY ELECTRON YIELD

Matériau a coefficient d’émission
secondaire élevé

!

Phénoméne d’avalanche électronique en
regime RF

!

Apparition d’arc + évaporation flash de
surface

INFLUENCE OF COATINGS
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Procedés de depo6t de couches minces

m Procedeés de depobt « humides »
¢ Depot électrochimique
¢ Procede Sol-Gel

m Procedés de dépot sous vides
¢ Depot par évaporation
¢ Dépdt par « flame spray »
¢ Depot par arc cathodique
¢ Dépbt par pulvérisation cathodique
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Pulvérisation Cathodique Magnetron

VVaccum chamber
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Pulvérisation Cathodique Reéactive Magnétron
-
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Commentaires de présentation�
Le principe de synthèse des MIP consiste à faire réagir entre eux les éléments nécessaires à la formation d’un polymère, c’est à dire au minimum

	 des monomères

	 et un agent réticulant, 

	en présence d’une molécule qui va servir d’empreinte (Template),

	le tout dans un solvant approprié, dit porogène, permettant de solubiliser l’ensemble des réactifs et favorisant l’établissement d’interactions spécifiques.



 Avant polymérisation, il se créé des complexes non covalents entre les monomères et la molécule empreinte.

Après initiation de la polymérisation, le polymère s’organise autour de ces complexes et ménage en son sein des cavités contenant la molécule empreinte.

A l’issue de la polymérisation, ces molécule-empreinte sont éliminées. laissant ainsi dans le polymère des cavités capables de reconnaître ensuite la molécule-empreinte ou ses analogues structuraux grâce à un mécanisme de reconnaissance stérique et fonctionnelle.

Le plus souvent, en vue d’évaluer la sélectivité du support, un polymère de référence dit NIP est synthétisé en parallèle en l’absence de la molécule empreinte.

�


Machine de depot TIN au LAL
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Descriptif de la machine de dépdt TiN

ap‘(

* Systéme de pompage (pompe turbo et pompe triscroll)

» Microbalance a cristal de quartz (mesure in-situ I'épaisseur du film déposé et la vitesse
de déposition)

» Générateurs de puissance pour les deux cibles

 Contréleur de débit pour le gaz de pulvérisation (Ar) et le gaz réactif (N,)

» Générateur de puissance RF (nettoyage par plasma des céramiques)

* Vanne pneumatique UHV, gauges de pression (Pirani, capacitive et a ionisation)
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Diffractometre des RX pour couches minces

Outil de diagnostique puissant permettant :

» Obtention de la stoechiometrie du film déposé a travers la détermination de ces
parametres de maille,

» Mesure de I'épaisseur des couches a I'échelle nanométrique,

» Détermination de la rugosité du film déposé.
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Détermination de la stoechiométrie des depots TIN,
B

A partir du diffractogramme [ = f (26), on détermine la distance inter-réticulaire

d,., en appliquant la loi de Bragg:
nA

d. ="t
" 2sing

Etant donné que TiN, cristallise dans un réseau cubique a faces centrées, pour
0.605 = x = 0.999, il est possible de calculer le parametre de maille agy :

Ay, = Oy 02+ K2 412

A partir de la valeur trouvée, il est possible de calculer x, grandeur renseignant
sur la stoechiométrie du film déposé, a partir de la relation:

Ariy, = 4.1925 + 0.0467 x
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Obtention de déepots stoechiometriques TiN
-

Pour un courant impose |,,,= 3A et un flux d’Ar maintenu constant = 0,1sccm,

la variation du flux de N, donne des dépdéts TiN, a différentes stoechiométrie.

Ar (sccm) N2 (sccm) | (A) 20 d (220) (A) a(A) X(TiNXx)
0,10 0,11 3 61,8629  1,5012 4,2459 1,1423

0,10 0,12 3 61,8430  1,5003 4,2434 1,0896
0,10 0,13 3 61,8938  1,4992 4,2403 1,0223
0,10 0,14 3 61,9277  1,4984 4,2382 0,9775
0,10 0,15 3 62,1270  1,4941 4,2260 0,7153

Les films stoechiométriques sont obtenus & une vitesse de dépét d’environ 5 A/s:
vitesse appreéciable pour des dépbts d’'une dizaine de nanometre.
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To be continued...

Merci pour votre attention

et bon repas de Noel
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